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1 Einleitung 
 
Dem kooperativen Materialtransport während des Sinterns von Metallen wird in der Literatur 
ein signifikanter Beitrag zur Gesamtschwindung zugeschrieben [Wie88] [Sch92]. Lose oder 
vorgesinterte Pulverschüttungen weisen unter Wärmebehandlung eine Volumenabnahme 
auf. Neben dem Wachstum der Sinterkontakte rührt diese Schwindung von Relativbewegun-
gen der Partikel in Form von Translationen und insbesondere von Rotationen her. Diese 
kooperativen Materialtransportmechanismen resultieren aus Spannungen, die während des 
Sinterns entstehen. In der Literatur werden asymmetrische Sinterhälse [Boi76] [Sch92], 
ungleiche Zentrumsannäherung [Exn78] oder eine erhöhte Kontaktkorngrenzenenergie 
aufgrund unterschiedlicher kristallographischer Orientierung von Kontaktpartnern als Grund 
für diese Spannungen und damit als Haupttriebkräfte angegeben [Sut03] [Her76] [Sch92]. 
In dieser Arbeit wird der kooperative Materialtransport im Sinteranfangsstadium (bis 1050°C) 
am Modellsystem Kupfer mittels Mikrofokus-Computertomographie an 3-dimensionalen 
Proben untersucht. Die Sinterprozesse wurden bereits seit den 40er Jahren des vergange-
nen Jahrhunderts für Zwei-Teilchen-Modelle, sowie für 1- und 2-dimensionale Versuchsan-
ordnungen ausführlichen Analysen unterzogen. Die gewonnenen Erkenntnisse lassen sich 
aber nur bedingt auf 3-dimensionale Proben übertragen. Eine Untersuchung an 3-
dimensionalen Versuchsanordnungen wurde, abgesehen von ersten Vorstudien von M. 
Nöthe et al. [Noe07a] [Noe07b], aufgrund fehlender Methoden bis dato nicht vorgenommen. 
Berechnungen der Gesamtschwindung basieren aus diesem Grund auf einer explorativen 
Erweiterung der Erkenntnisse aus dem Zwei-Teilchen-Modell auf den 3-dimensionalen 
Raum. Sie berücksichtigen den kooperativen Materialtransport entweder nicht oder nur in 
unzureichendem Maße, so dass eine Diskrepanz zwischen berechneter und an realen 
Sinterkörpern beobachteter Schwindung auftritt.  
Die Aufklärung des kooperativen Materialtransports zielt auf eine verbesserte Vorhersage 
und theoretische Beschreibung des Sinterprozesses ab. Ein besseres Verständnis für die 
dabei ablaufenden grundlegenden physikalischen Vorgänge wird zu einer Optimierung der 
Sintertechnologie beitragen. Beispielsweise könnte daraus eine präzisere Berechnungsmög-
lichkeit der Maßgenauigkeit von gesinterten Bauteilen abgeleitet werden. 
 
Die Mikrofokus-Computertomographie bietet als erste Methode die Möglichkeit, 3-
dimensionale Proben über mehrere Sinterschritte hinweg zerstörungsfrei zu untersuchen. 
Ziel ist es, die Bewegungen eines jeden Partikels über den Sinterverlauf – nach Möglichkeit 
in-situ – zu verfolgen. Dieses Vorhaben wird mittels hochauflösender Synchrotron-
Röntgentomographie realisiert werden. Die Untersuchungen werden an einem Modellsys-
tem, bestehend aus sphärischen, monokristallinen Kupferpartikeln durchgeführt. Zu Ver-
gleichszwecken werden ergänzende Messungen an Proben aus polykristallinen Teilchen 
vorgenommen. Der Schwerpunkt wird auf der Betrachtung des Sinteranfangsstadiums bis 
1050°C liegen. In diesem Bereich sollte nach K.-P. Wieters der größte Teil des kooperativen 
Materialtransports stattfinden [Wie88].  
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Um anhand der Tomographie-Daten die Bewegungen der einzelnen Partikel nachvollziehen 
zu können, ist es notwendig, ihre Orientierungsänderung zu bestimmen. Zu diesem Zweck 
muss ein Verfahren entwickelt werden, die Partikel auf eine tomographisch detektierbare 
Weise mit Markierungen zu versehen. 
Der Auswertung der Messdaten muss die Entwicklung einer dafür geeigneten Software 
vorangehen. Diese bedient sich Methoden der photogrammetrischen Bildanalyse. Anhand 
der so gewonnenen Daten wird eine quantitative Analyse des kooperativen Materialtrans-
ports erfolgen und sowohl Rotationsgeschwindigkeit als auch Rotationswinkel berechnet. Es 
können ebenfalls Aussagen über die Dichte, Zentrumsannäherung, Änderung der Koordina-
tionszahl und Gesamtgröße getroffen werden. Zudem wird der Einfluss von Faktoren wie 
Partikelgröße, Ausgangsdichte und Haltezeiten der Temperatur auf den Sinterprozess 
betrachtet werden. 
Am Ende dieses Forschungsvorhabens soll eine Erweiterung der Sintertheorie auf den 3-
dimensionalen Bereich stehen und ein Modell des kooperativen Materialtransports entwickelt 
werden. 
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2 Experimentelle und theoretische Grundlagen 
2.1 Sintern 
Sintern ist ein Wärmebehandlungsverfahren, das vorwiegend bei Metallen und Keramiken 
Verwendung findet. Der Begriff „Sintern“ umfasst sämtliche Vorgänge, die zu einer Ver-
ringerung von Oberflächen in einem relativ lose verbundenen oder gepressten Pulverhauf-
werk beitragen. Ein solches verdichtet sich unter Wärmeeinwirkung zu einem 
Kompaktkörper. Die Haupttriebkraft des Sinterprozesses resultiert aus dem Bestreben, die 
freie Oberflächenenergie eines Pulverhaufwerks zu verringern und es in einen energetisch 
stabileren Zustand zu überführen. Dies wird durch einen Verdichtungsvorgang erreicht, der 
mit einer Reduzierung von inneren und äußeren Oberflächen durch Bildung und Wachstum 
von Sinterhälsen sowie dem Abbau von Strukturdefekten einhergeht. 
Der Sinterprozess setzt sich aus verschiedenen Teilprozessen zusammen und wird durch 
viele Einflussfaktoren, wie z.B. Temperatur, Druck, Zeit und Aufheizgeschwindigkeit stark 
beeinflusst. Diese Prozesse, die sich zum Teil während des Sinterns ändern können, umfas-
send zu berechnen und in einer geschlossenen Sintertheorie zusammenzufassen, ist bis 
jetzt noch nicht gelungen [Sch92] [Sch07]. 
2.2 Kooperativer Materialtransport 
Der Ausdruck „kooperativer Materialtransport“ wird in der vorliegenden Arbeit im Sinne eines 
räumlichen Bewegens von Partikeln gebraucht. Ein Zusammenwirken („Kooperation“) auf 
atomarer Ebene kann zu Rotationen und Translationen von Partikeln in Relation zu den 
jeweiligen Nachbarpartikeln führen. P.G. Shewmon stellte bereits 1966 als erster die These 
auf, dass während des Sinterns nicht nur ein Sinterhalswachstum auftritt, sondern auch eine 
relative Bewegung der Partikel stattfindet. Durch eine Orientierungsänderung der Partikel 
zueinander kann die spezifische Kontaktkorngrenzenergie zusätzlich vermindert werden. Die 
aus dem Bestreben zur Minimierung der Energie resultierende Triebkraft kann zu Rotationen 
von Teilchen gegeneinander führen (vgl. 2.3.1). 
2.2.1 Zwei-Teilchen-Modell 
In der Literatur wird die Partikelrotation während des Sintervorganges für das Zwei-Teilchen-
Modell ausführlich beschrieben [Wie88]. Die Existenz von Niederenergiekorngrenzen wurde 
erstmals experimentell anhand der Auflösungsdauer von Sinterhälsen untersucht und bereits 
1971 von H. Gleiter zusammengefasst [Gle71]. Am Kugel-Platte-Modell ist es möglich, einen 
kooperativen Materialtransport nachzuweisen. Die Missorientierung zwischen einer Ein-
kristallplatte und einer einkristallinen Kugel wird in diesem Modell als Triebkraft der Rotation 
vermutet. Andere mögliche Triebkräfte können ausgeschlossen werden. Im Zwei-Teilchen-
Modell kann bei idealen Kugeln im Sinteranfangsstadium weder eine ungleiche Zentrumsan-
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näherung noch ein asymmetrischer Sinterhals auftreten. G. Herrmann et. al. führte am 
Kugel-Platte-Modellsystem Polfigur-Messungen der Kupferkugeln bei Sinterdauern zwischen 
2 und 2000 Stunden bei 1060°C durch. Als Resultat zeigt sich, dass sich fast überall Nieder-
energiekorngrenzen eingestellt haben. Die Peaks der Polfigur-Messungen steigen dabei bis 
zu einer Sinterdauer von 500 Stunden stetig an. Auf diese Weise konnten erstmals alle 
Niederenergiekorngrenzen eines Systems experimentell ermittelt werden [Her76]. Dieses 
Experiment wurde von H. Sauter et al. an Silber mit vergleichbaren Ergebnissen wiederholt 
[Sau77]. 
Zur weiteren Überprüfung dieser Rotationsvermutung wurden umfangreiche Testreihen 
durchgeführt. Auf Einkristallplatten aus Kupfer wurden bis zu 8000 einkristalline Kupferku-
geln angesintert [Erb82] [Sch85a]. In unterschiedlichen Sinterstadien wurden sie mittels einer 
Säure (HCl – FeCl3) von der Trägerplatte abgelöst und die jeweils benötigte Zeit in Abhän-
gigkeit von der Größe des Sinterhalsradius ermittelt (siehe Abbildung 1). Niederenergetische 
Korngrenzen sind edler als Korngrenzen mit hoher spezifischer Energie und lösen sich 
deswegen in Säure langsamer auf. Kugeln, die einer höheren Sintertemperatur ausgesetzt 
waren, weisen aus diesem Grund eine erhöhte mittlere Ablösezeit auf. 
 
Abbildung 1: Auflösungsverhalten von Kontakten mono- und polykristalliner (Kristallitgröße = 18µm) Partikel am 
Kugel-Platte-Modell, welche unterschiedlich lange gesintert wurden. Radius a der Kugeln: 125µm. Als Lösungs-
mittel wurde in Anlehnung an U. Erb [Erb82] wässrige HCl-FeCl3 -Lösung verwendet [Sch85a] [Sch92]. 
Der Energiegewinn durch Partikelrotationen bezogen auf die Missorientierung kann aus den 
Diagrammen nach Wolf [Wol90] abgelesen werden. In diesen Diagrammen wird am Beispiel 
Kupfer die spezifische Korngrenzenenergie über den Tilt- und Twist- bzw. Tilt-
Missorientierungswinkel einer symmetrischen Kontaktfläche mit Hilfe eines Lennard-Jones-
Potentials bestimmt (Abbildung 2). Als Beispiele sind in Abbildung 3 die spezifischen Ener-
gien mit den Orientierungen <100> und <110> aufgetragen. Vergleichbare Werte werden 
von M.A. Tschopp et al. sowohl für symmetrische als auch asymmetrische Korngrenzen 
angegeben [Tsc07a] [Tsc07b]. 
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Abbildung 2: Extrapolierte spezifische Energie E symmetrischer Korngrenzen über Tilt- und Twist-
Missorientierungswinkel ausgehend von einer Korngrenze mit einer <110>-Orientierung [Wol90]. 
 
Abbildung 3: Spezifische Energie E symmetrischer Korngrenzen über dem Missorientierungswinkel ausgehend 
von Korngrenzen mit einer <100>- und einer <110>-Orientierung. Werte übernommen von D. Wolf [Wol90]. 
Berechnungen zur Zunahme des x/a-Verhältnisses (a = Partikelradius, x = Sinterhalsradius) 
in Verbindung mit den vorherrschenden Materialtransportmechanismen wurden von M.F. 
Ashby [Ash74] [Swi81] durchgeführt und in sogenannten Ashby-Diagrammen dargestellt 
(Abbildung 4). 
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Abbildung 4: Ashby-Diagramm für ein Kupferkugelpaar mit einem Partikelradius a von 57µm [Sch92]. 
2.2.2 1-dimensional: Kugelreihen 
Weiterführende Untersuchungen des kooperativen Materialtransports beim Sintern von K. P. 
Wieters beschäftigten sich mit Kugelreihen. In ex-situ Versuchen ermittelte er die Rotations-
geschwindigkeit der Partikel und die Gesamtverkürzung der Kugelreihen (Abbildung 5 und 
Abbildung 6). Diese Gesamtverkürzung ist in Zentrumsannäherung und Verkürzung durch 
Abrollen unterteilt. 
 
Abbildung 5: Teilchenrotationen gegeneinander in einer Kugelreihe aus monokristallinen Kupferkugeln während 
des stufenweisen Aufheizens. Teilchenradien a = 125µm - 157µm. Aufheizgeschwindigkeit vA = 50K/min [Wie88]. 
 Experimentelle und theoretische Grundlagen 
7 
 
Abbildung 6: Rotationswinkel θ von 5 ausgewählten monokristallinen Teilchenpaaren innerhalb der Sinterreihe 
aus Abbildung 5 in Abhängigkeit von Temperatur und Zeit [Wie88]. 
Die Kugelreihen wurden bei Raumtemperatur, 600°C, 700°C, 800°C, 900°C und mit Halte-
zeiten bei 900°C auf der jeweiligen Temperaturstufe fotografiert. Die Messungen fanden in 
einem speziellen Ofen statt, welcher nach oben gefahren und anschließend zur Seite ge-
schoben werden konnte. Anschließend wurde ein Mikroskop über der Probe platziert, so 
dass ihre Position nicht verändert werden musste. Dadurch waren Aufnahmen der Kugeln 
bei Raumtemperatur möglich. Die größten Rotationsgeschwindigkeiten wurden zwischen 
600°C und 800°C ermittelt. 
Untersuchungen an sphärischen Partikeln mit Radien von ca. 250µm zeigten bei monokri-
stallinen Teilchen, dass 60% der Verkürzung durch Abrollen verursacht wird, während bei 
polykristallinen Teilchen (245µm Kristallitdurchmesser) der Wert bei 32% liegt. Der Anteil der 
Verkürzung durch Abrollen bei Polykristallen mit einem Kristallitdurchmesser von 18µm 
beträgt nur 8,5%. Die stärksten Abrollvorgänge (~3.10-3rad/s) finden in der Anfangsphase 
des Sinterns (600°C) statt. Ab der Haltezeit bei 900°C bleibt die Rotationsgeschwindigkeit 
(~3.10-4rad/s) nahezu konstant. Bei größeren Teilchen kommt es zu einer vergleichsweise 
geringen Zentrumsannäherung. Dieses Verhalten wird mit einem größeren Abrollweg bei 
gleichem Auslenkwinkel erklärt. Die Versuche an Kugelreihen zeigten, dass monokristalline 
Teilchen eine wesentlich größere Triebkraft für die Rotation als polykristalline Teilchen 
aufweisen.  
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2.2.3 2-dimensional: Flächige Anordnungen 
Flächige Anordnungen von Kupferkugeln wurden von H.E. Exner und G. Petzow [Pet76] 
[Exn78] untersucht (Abbildung 7). Während des Sinterns entstehen Verdichtungszentren, an 
anderen Stellen kommt es zu Hohlraumvergrößerungen. Neue Kontakte werden gebildet und 
bestehende Kontakte wieder aufgebrochen. 
„Ursache dafür sind die Anisotropie des Kontaktwachstums aufgrund unterschiedlicher 
Grenzflächenbedingungen, Diffusionsströme und Versetzungsdichten sowie die dadurch 
bedingte Kontaktasymmetrie.“ [Sch92]. Dadurch können konservative Versetzungsbewe-
gungen in den Gleitebenen und längs der Gleitrichtungen auslöst werden. 
 
Abbildung 7: Flächige Anordnung von Kupferkugeln. Teilchenradius: 30µm, gesintert bei 1000°C. a) 1 min b) 2 h 
c) 12 h [Exn78] [Exn76]. 
Im Experiment werden in einer ebenen Schüttung kleine Poren flächenmäßig kleiner, wäh-
rend ihr relativer Umfang wächst, sie werden also weniger „rund“. Große Poren werden 
dagegen flächenmäßig größer, ihr relativer Umfang sinkt jedoch und sie werden „runder“. 
Fortwährend bilden sich neue Kontakte, jedoch brechen viele der Kontakte, meist mit einem 
x/a von 0,2 - 0,3, auch wieder auf. Die Variable x steht für den Sinterhalsradius und a für den 
Teilchenradius. 
2.2.4 3-dimensional: Kooperativer Materialtransport in 3D  
Ein Großteil der bisherigen Untersuchungen zum kooperativen Materialtransport in 3-
dimensionalen Proben stützt sich auf Dilatometermessungen, wie z.B. in [Wie88] beschrie-
ben (siehe Abbildung 8). Diese zeigen die Ausdehnung der gesamten Probe während des 
Aufheizens an, geben jedoch keinen Aufschluss über das Verhalten einzelner Partikel. 
Andere Auswertungen von 3-dimensionalen Proben beschäftigen sich lediglich mit der 
Oberfläche, die mit einem Mikroskop zugänglich ist [Exn78]. 
Aus diesen Gründen wird das Sinterverhalten von räumlichen Anordnungen von vielen 
Autoren durch Extrapolation des Zwei-Teilchen-Modells beschrieben. Dies ist jedoch nur mit 
Einschränkungen möglich. Dabei wird von der Annahme ausgegangen, dass alle Kugeln 
dieselbe Größe aufweisen und geordnet vorliegen, was nur bei sehr wenigen und großen 
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Kugeln möglich ist. In Realsystemen herrscht eine statistische Packung vor, welche durch 
sich ändernde Koordinationszahlen und durch Hohlräume unterschiedlicher Größe gekenn-
zeichnet ist [Ger96].  
 
Abbildung 8: Schwindung einer Kugelschüttung aus mono- bzw. polykristalliner Kupferpartikel mit unterschiedli-
chen Ausgangskristallitgrößen. Partikelradien a = 125µm [Wie88]. 
Die Dichte von Kugelschüttungen wurde von G.D. Scott und R.L. Eadie bei losen statisti-
schen Kugelschüttungen mit 60,0% der theoretischen Dichte (TD) und bei dichten Kugel-
schüttungen mit 63,7%TD berechnet. Als Berechnungsgrundlage wird von einem Zylinder 
mit einem gegen unendlich laufenden Durchmesser ausgegangen [Sco60] [Sco69] [Ead74]. 
Experimentell ermittelte Dichten liegen zwischen 59,1%TD und 63,4%TD und bestätigen die 
Berechnungen [Sco60]. 
Die Koordinationszahlen von Kugelschüttungen in Abhängigkeit von der Dichte können der 
Arbeit von T. Aste et al. entnommen werden. Bei einer Dichte von 60%TD liegt demnach die 
Koordinationszahl bei knapp 6, bei 63,7%TD ergibt sich eine Koordinationszahl von ca. 7,25 
[Ast05]. Der lineare Zusammenhang zwischen der als Prozentsatz der theoretischen Dichte 
angegebene Dichte D und der Koordinationszahl KP kann nach T. Aste folgendermaßen 
ermittelt werden: 
 9,1638,0DKP −⋅=  2.1 
Diese Annäherung gilt allerdings nur im Bereich 4 < KP < 8. 
 
Für die mechanische Stabilität wird eine Mindestkoordinationszahl von 4 vorausgesetzt 
[Ros82], dies entspricht einer Dichte von ca. 55%TD. 
Reale Kugelschüttungen zeigen bei Dilatometermessungen im Anfangsstadium einen höhe-
ren Schwindungswert als die theoretische Kurve auf. In der folgenden Gleichung steht ΔL für 
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die Änderung der Länge, L0 für die Ausgangslänge, x für den Sinterhalsradius und a für den 
Partikelradius. 
 
2
2
0 a4
x
L
L
=
Δ  2.2 
Eloff und Lenel deuten diese Diskrepanz als Umordnungsprozesse, welche durch innere 
Verspannungen und Neubildungen von Kontakten ausgelöst werden [Elo71]. 
Andere Autoren wie z.B. Eadie erklären die beschleunigte Schrumpfung gegenüber der 
Zentrumsannäherung mit der höheren Sinteraktivität sich neu bildender Kontakte [Ead74]. 
Messungen von Exner [Exn78] zeigen im Anfangsstadium geringere Werte als theoretisch 
erwartet. Dies bestärkt die Vermutung über das Stattfinden von Umordnungsprozessen. Im 
weiteren Verlauf zeigen experimentell ermittelte Kurven einen erhöhten x/a-Wert an, welcher 
mit einem weiteren Umordnungsprozess, dem Öffnen von Poren, in Verbindung gebracht 
wird. Erst bei einem sehr hohen x/a-Verhältnis wird angenommen, dass eine isotrope 
Schwindung stattfindet. 
 
Weiterführende Untersuchungen des kooperativen Materialtransportes im 3-dimensionalen 
werden von M. Nöthe et al. beschrieben. Die Versuche wurden an Proben aus polykristalli-
nen Partikeln anhand von Tomographiemessungen in Form einer Temperatur- (Abbildung 9) 
und einer Zeitserie (Abbildung 10) durchgeführt. Es wurde der Nachweis erbracht, dass 
kooperativer Materialtransport stattfindet. Jedoch konnten im Gegensatz zu Untersuchungen 
an 1- bzw. 2-dimensionalen Proben nur geringe Rotationswinkel während des Sintervor-
gangs festgestellt werden [Noe04] [Noe05] [Noe07a] [Noe07b]. 
 
Abbildung 9: Kumulative Rotation über der Dichte aus Tomographiemessungen einer Kupferschüttung, beste-
hend aus polykristallinen Teilchen bei unterschiedlichen Temperaturen. Aufheizgeschwindigkeit 5K/min. Partikel-
radius a = 50µm - 63µm. Werte entnommen aus [Noe07a]. 
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Abbildung 10: Kumulative Rotation über der Dichte aus Tomographiemessungen einer Kupferschüttung aus 
polykristallinen Teilchen bei unterschiedlichen Haltezeiten. Aufheizgeschwindigkeit 5K/min. Sintertemperatur 
1050°C. Partikelradius a = 50µm - 63µm. Werte entnommen aus [Noe07a]. 
Simulationen von Yu U. Wang [Wan06] und B. Heinrich et al. [Hen07] beschäftigen sich 
ebenfalls mit der Problematik des kooperativen Materialtransports beim Sintern. In diese 
Simulationen sind Umordnungsprozesse während des Sinterns integriert. Andere Autoren 
wie T. Kraft et al. erachten die Rotation ab einer relativen Dichte von 63% als zu gering und 
vernachlässigen Teilchenumordnungen in ihren Simulationen. Sie gehen davon aus, dass 
Teilchenumordnungen nur im Sinteranfangsstadium auftreten [Kra04]. 
 
Computertomographie wurde bereits von D. Bernard et al. als Methode zur 3-dimensionalen 
Untersuchung des Sinterhalswachstums bei verschiedenen Glaspulvern (Kugeln) angewandt 
[Ber05]. Allerdings wurden lediglich vier Sinterhälse untersucht und von Hand ausgewertet, 
eine Aussage über das statistische Verhalten kann demnach nicht getroffen werden. 
2.3 Modelle der Teilchenumordnung 
2.3.1 Modell 1: Der Shewmon-Mechanismus 
P.G. Shewmon stellte 1966 die These auf, dass während des Sinterprozesses eine Partikel-
rotation um den Sinterhals stattfindet [She66]. Aufgrund der Missorientierung der beiden 
Kristallite zueinander wirkt eine Seite des Sinterhalses als Leerstellensenke, die andere als 
Leerstellenquelle. Bedingt durch die Volumendiffusion (wesensgleich mit dem Hochtempera-
turkriechen, beschrieben von Nabarro-Herring) entsteht ein Atomstrom, der Material von der 
einen zur anderen Seite des Sinterhalses transportiert (siehe Abbildung 11). In entgegenge-
setzter Richtung zu diesem Atomstrom klettern Korngrenzversetzungen aus der Kontakt-
korngrenze. Dadurch findet ein differentieller Materialtransport von der Korngrenze zur 
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Oberfläche des Halses statt. Es kommt zu einer Verkippung bzw. Tilt-Rotation, die mit einer 
Verringerung der spezifischen Korngrenzenenergie einhergeht.  
 
Abbildung 11: Schematische Darstellung der Rotation durch Volumendiffusion an einem Kugel-Platte-Modell 
[Her76]. 
Chan und Balluffi [Cha86] führten Messungen an Goldkristalliten (65nm Radius) durch, 
welche auf einer einkristallinen Platte mit einer Tilt-Verkippung angesintert wurden. Die 
Ergebnisse zeigen, dass während des Sinterns eine Verkippung durch eine Kombination aus 
Korngrenzen- und Volumendiffusion stattfindet. Gleichzeitig klettern Korngrenzstufenver-
setzungen entgegen der Diffusionsrichtung aus der Halsregion heraus.  
Bei diesem Modell liegt die Rotationsachse parallel zur Korngrenzenfläche [She66]. Neben 
der Rotation beinhaltet der Mechanismus stets eine Translation [Myk79]. Unter der Annah-
me, dass der Umbau durch Volumendiffusion vonstatten geht, ist die Änderung der Freien 
Energie E: 
 
θ
θ
γ
=γ⋅= d
d
dAdAdE KGKG  2.3 
A = π . x2 ist die Fläche der Korngrenze, γKG gibt die spezifische Kontaktkorngrenzenenergie 
und dθ die Winkeländerung an. Das chemische Potential µ ergibt sich dann zu: 
 
dn
d
d
d
A
dn
dE KG θ
θ
γ
==μΔ  2.4 
Die Anzahl der diffundierenden Teilchen während der Rotation dn kann durch 
 
Ω
=
dVdn
 
2.5 
ersetzt werden. Ω steht für das Atomvolumen. Das Volumen V ergibt sich aus geometrischen 
Betrachtungen zu: 
 
θ
⋅π
= d
3
xdV
3
 
2.6 
wobei x den Sinterhalsradius angibt. Werden die Gleichungen ineinander eingesetzt, so ist  
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θ
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=μΔ
d
d
x
3 KG  2.7 
Die Rotationsgeschwindigkeit kann nun mit 
 
dV
dAj
dV
d
dt
dV
dt
d θ
Ω⋅⋅=
θ
=
θ  2.8 
berechnet werden. Für den Fluss j wird 
 
DdxkT
Dj μΔ
⋅Ω
−
=  2.9 
eingesetzt. dxD steht für die mittlere Diffusionsstrecke und wird mit 1,5⋅x angesetzt. Für die 
Korngrenzendiffusion wird A = 2δ⋅x und für die Volumendiffusion A = 4x2 angenommen. 
Daraus ergeben sich die endgültigen Rotationsgeschwindigkeiten des Abrollvorgangs nach 
Shewmon zu [Cha85] [Ges68]: 
 
θ
γ
⋅π
Ωδ
=
θ
=θ
d
d
xkT
D12
dt
d KG
4
KG
KG
&  2.10 
für die Korngrenzendiffusion und 
 
θ
γ
⋅
Ω
=
θ
=θ
d
d
xkT
D8
dt
d KG
3
V
V
&  2.11 
für die Volumendiffusion. Die Ableitung der spezifischen Korngrenzenenergie nach dem 
Winkel dγKG/dθ kann mit Hilfe der Gleichungen nach Read und Shockley berechnet werden 
[Sut03]: 
 )lnC(C 21KG θ−θ=γ  2.12 
C1 und C2 sind Konstanten. Nach θ abgeleitet ergibt sich dann: 
 
)1lnC(C
d
d
21
KG −θ−=
θ
γ
 2.13 
Diese Gleichungen (2.12 und 2.13) haben jedoch nur für relativ kleine Missorientierungen 
Gültigkeit. Aus diesem Grund wird die spezifische Korngrenzenenergie über den Missorien-
tierungswinkel der Arbeit von D. Wolf für den gesamten Missorientierungsbereich entnom-
men. Über die Ableitung kann ein dγKG/dθ von ca. 1,3J/m²rad berechnet werden (vgl. 4.5.1). 
Werden bei T = 1273K für δDKG = 2,52⋅10-19m3/s, DV = 1,99⋅10-13m²/s, Ω = 1,18⋅10-29m³ 
[Ash74] [Swi81] und x = 10µm eingesetzt, ergeben sich für die Rotationsgeschwindigkeit 
mittels Korngrenzendiffusion 8,4⋅10-8rad/s und mittels Volumendiffusion eine Geschwindigkeit 
von 1,4⋅10-6rad/s. Die so ermittelte Rotationsgeschwindigkeit stimmt jedoch nicht mit den 
experimentellen Überprüfungen von K.P. Wieters überein und scheint zu langsam zu sein. 
Nach Wieters sollte dieser Mechanismus die langsamste Rotationsgeschwindigkeit aufwei-
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sen [Wie88]. Shewmon geht davon aus, dass bei dem von ihm beschriebenen Mechanismus 
keine Translation auftritt. Dies würde jedoch bedeuten, dass Korngrenzengleiten in die 
entgegengesetzte Richtung auftritt. Nur so kann eine Rotation ohne relative Änderung der 
Partikelposition gewährleistet werden [Myk79]. Der Shewmon-Mechanismus muss neben 
einer Rotation auch immer zu einer Translation führen: Δy = a.Δθ (Radius ⋅ Winkel) und 
erzeugt gleichzeitig einen asymmetrischen Sinterhals. 
2.3.2 Modell 2: Twist-Rotationen nach Pond und Smith 
Pond und Smith stellten erstmals Beziehungen zwischen Niederenergiekorngrenzen und der 
Twist-Rotation her. Sie zeigten an Einkristallen, dass nicht nur Tilt-, sondern auch Twist-
Korngrenzen auftreten. Twist-Rotationen werden durch das Gleiten von Schraubenverset-
zungen in der Korngrenze zur Oberfläche des Sinterhalses hervorgerufen. Die Rotationsach-
sen von Twist-Rotationen liegen senkrecht zur Korngrenzenebene. 
Berechnungen der auftretenden Kräfte zeigen, dass die Versetzungen nach außen wandern. 
Der Mechanismus verläuft deutlich schneller als der Shewmon-Mechanismus [Pon77]. Er ist 
aufgrund der geringen Triebkraft jedoch nur am Kugel-Platte-Modell messbar.  
2.3.3 Modell 3: Versetzungsmechanismus 
In der Literatur wird der Versetzungsmechanismus von K.-P. Wieters und W. Schatt als 
weiteres Modell des kooperativen Materialtransports beschrieben [Wie84]. Beim Sintern 
kommt es in der Sinterkontaktregion zu einer Versetzungsvervielfachung (in der Literatur 
auch als „Selbstaktivierung“ bezeichnet) und damit zu einer erhöhten Versetzungsdichte 
[Sch82b] [Sch82c] [Sch83].  
 
Abbildung 12: Schematische Darstellung der Rotation aufgrund des Versetzungsmechanismus: 1: Ausgangszu-
stand; 2: Zustand nach einer Rotation [Wie84]. 
Die Versetzungen führen bei der versetzungsaktivierten Volumendiffusion gerichtete Bewe-
gungen aus und wandern vom Kontakthals in das Volumen bzw. aus dem Volumen an den 
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Kontakthals (Abbildung 12). Diese Versetzungsbewegungen (Klettern) bewirken in Druck-
richtung eine Verkürzung und führen in Zugrichtung zu einer Verbreiterung des Sinterhalses. 
Dieser Prozess ist nur bei hohen Versetzungsdichten möglich [Sch82a] und beinhaltet eine 
Rotation der Teilchen. Die Effektivität des Versetzungsmechanismus steigt mit abnehmender 
Teilchengröße. Eine von Schatt beschriebene Verringerung der Rotationsgeschwindigkeit ab 
800°C ist auf die energetisch günstigere Orientierung der bereits ausgerichteten Teilchen 
und die daraus folgende Spannungsabnahme zurückzuführen. Zudem ist bei dieser Tempe-
ratur die Anzahl der beweglichen Versetzungen bereits merklich zurückgegangen. 
 
Unter der Annahme, dass Kontaktkorngrenzenversetzungen über versetzungsaktivierte 
Volumendiffusion am Abrollen beteiligt sind, kann die Rotationsgeschwindigkeit durch fol-
gende Gleichung beschrieben werden: 
 
ackT
DN
d
d VVKG
DF
Ω
⋅
θ
γ
≅θ&  2.14 
Die Variable c steht für einen Zahlenfaktor, NV für die Dichte beweglicher Versetzungen. 
 
ac8
³xNV
V
DF =
θ
θ
&
&
 2.15 
Der Anteil der beweglichen Versetzungen beträgt im relevanten Temperaturbereich ca. 30% 
[Sch84]. Rotationen aufgrund versetzungsaktivierter Volumendiffusion sind ca. 30 - 40-mal 
schneller als die im Modell 1 (siehe 2.3.1) beschriebenen Rotationen. Eine Kombination der 
Bewegungen beider Mechanismen stimmt gut mit den von K.P. Wieters durchgeführten 
Experimenten an Kugelreihen überein [Wie88] [Wie84]. 
2.3.4 Modell 4: Rotation mittels Korngrenzen- und Oberflächendif-
fusion 
Bei diesem Rotationsmechanismus wird Material aus der Korngrenze durch Korngrenzendif-
fusion (wesensgleich mit dem Hochtemperaturkriechen von Coble) zur Oberfläche transpor-
tiert. Die Korngrenze fungiert dabei als Leerstellensenke bzw. Materialquelle. Die Atome 
werden durch Oberflächendiffusion um den Sinterhals transportiert, gefolgt vom parallel zu 
den Korngrenzen-Stufenversetzungen verlaufenden Wiedereinbau in die Korngrenze durch 
Korngrenzendiffusion [Cha86] [Wie88] (Abbildung 13). 
Bei diesem Vorgang nimmt die Versetzungsdichte in der Korngrenze ab [Cha85]. Die Teil-
chenbewegungen verlaufen mit ähnlicher Geschwindigkeit wie im Modell 3 (Versetzungsme-
chanismus). Korngrenzen- und Oberflächendiffusion benötigen im Gegensatz zur 
Volumendiffusion eine geringere Aktivierungsenergie. Deswegen sind Rotationen bei niedri-
gen Temperaturen (bis 0,5Ts) wahrscheinlich auf Modell 4 zurückzuführen. In diesem Be-
reich ist die Versetzungsdichte im Kontaktbereich vergleichsweise klein. Mit zunehmender 
Temperatur steigt die Versetzungsdichte und Rotationsbewegungen nach Modell 3 setzen 
ein. 
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Abbildung 13: Möglichkeit des Materialtransports bei der Teilchenrotation unter Mitwirkung der Korngrenzen- und 
Oberflächendiffusion (Schnitt durch den Sinterhals in der Korngrenzenebene) [Cha85]. 
Liegt eine hohe Anisotropie von DKG (Korngrenzendiffusionskoeffizient) vor, findet ein Materi-
altransport parallel zu den Korngrenzenstufenversetzungen und über Oberflächendiffusion 
statt. Dagegen wird bei niedriger Anisotropie von DKG Material über Korngrenzendiffusion 
transportiert [Wie88]. 
 
Die Rotationsgeschwindigkeit dieses Modells wird von K.-P. Wieters folgendermaßen ange-
geben: 
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2.3.5 Modell 5: Teilchenbewegungen durch äußere Spannungen 
Beim Sintern können aufgrund von äußeren Kräften (z.B. Gravitation) oder durch Abwei-
chung von der perfekten Kugelform (Abbildung 14c) asymmetrische Sinterhälse entstehen. 
Daraus resultierende unterschiedliche Laplace-Spannungen am Sinterhals können eine 
Rotation hervorrufen [Elo71]. Die Laplace-Spannung beträgt [Geg79]: 
 
ρ
γ
=σ s  2.17 
ρ gibt den Kontaktradius und γs die spezifische Oberflächenspannung an. Bei Kupfer beträgt 
γs 1,72J/m2, ρ kann bis zu einem x/a-Verhältnis von 0,3 mit Gleichung 4.32 beschrieben 
werden. 
Ein weiterer Grund für die Bildung asymmetrischer Kontakte ist eine Anisotropie des Ober-
flächendiffusionsstromes in der Halsregion. Außerdem kann der Materialtransport in den 
Porenraum eine Verschiebung der Halskontur und damit eine Gestaltsänderung des Halses 
hervorrufen [Sch82a]. Die Kapillarspannung greift, bedingt durch den variierenden Kontakt-
halsradius ρ, unterschiedlich stark am Kontakthals an. Der daraus resultierende inhomogene 
Materialtransport kann zu einer Kippbewegung des Teilchens führen [Elo71] [Exn78]. Auf der 
Seite des kleineren Krümmungswinkels werden mehr Leerstellen zur Mitte des Sinterhalses 
hin transportiert. Dieser asymmetrische Leerstellenfluss bewirkt eine Rotation der Teilchen in 
Richtung des kleineren Winkels. 
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Nach Boiko und Lachtermann beträgt die „Asymmetriespannung“ 
 ( )
12
12s
A x
2
ϕ⋅ϕ
ϕ−ϕγ
≅σ  2.18 
wobei ϕ1 bzw. ϕ2 den größten und kleinsten Winkel am Kontakthals beschreiben [Boi76]. Mit 
dieser Gleichung werden Werte von ca. 0,5MPa errechnet [Wie88]. Ähnliche Werte ergeben 
sich aus den Berechnungen von Schatt et al. für den asymmetrischen Kontakt zylindrischer 
Teilchen [Sch85b]. 
Eine weitere Möglichkeit für Partikelumordnungen entsteht durch Spannungen, die aus einer 
ungleichen Zentrumsannäherung resultieren. Diese treten z.B. bei Partikeln gleicher Größe 
und einer inhomogenen Packungsdichte aufgrund unterschiedlicher Wachstumsgeschwin-
digkeiten der Sinterkontakte auf (Abbildung 14a), oder wenn Partikel unterschiedlicher Größe 
am Sinterprozess beteiligt sind (Abbildung 14b). 
 
 
Abbildung 14: a + b) Spannungen während des Sinterns aufgrund einer ungleichen Zentrumsannäherung oder c) 
eines asymmetrischem Sinterhalses [Wie88]. 
2.3.6 Modell 6: Anormale Rotation nach Mykura 
Ein Modell für einen selten auftretenden Mechanismus wird von H. Mykura beschrieben und 
als Anormale Rotation bezeichnet [Myk79].  
Die von ihm für die Translation beschriebene Gleichung 
 θΔ⋅=Δ ay  2.19 
ist laut Mykura nur für geringe Rotationsbewegungen, bei denen die Korngrenze parallel zum 
Substrat bleibt, gültig. Größere Rotationen sind mit einer ebenfalls größeren Translation 
verbunden. Einige Kugeln zeigen bei experimentellen Untersuchungen diese großen Rotati-
onen und Translationen, die jedoch in entgegengesetzter Richtung verlaufen, als es der 
Gleichung 2.19 nach zu erwarten wäre. Derartige Teilchenbewegungen müssen aufgrund 
eines weiteren Mechanismus auftreten, der Korngrenzengleiten beinhaltet. 
Der Shewmon-Mechanismus (vgl. 2.3.1) verursacht eine Kippung des Sinterhalses. Die 
Kontaktkorngrenze stimmt nicht mehr mit der ursprünglichen Korngrenzenebene überein. Die 
Krümmung des Sinterhalses wird asymmetrisch und die daraus resultierenden Oberflächen-
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spannungen lassen das Partikel entlang der Korngrenze abgleiten. Dieses Gleiten führt zu 
einer großen Translation, jedoch nicht zu einer Rotation. Die Querschnittsfläche des Sinter-
halses vergrößert sich und aufgrund des Bestrebens, ein Energieminimum einzunehmen, 
krümmt sich die Korngrenze. Die Krümmung der Korngrenze verursacht ein weiteres Korn-
grenzengleiten und eine Rotation in der, dem Shewmon-Mechanismus entgegengesetzten 
Richtung. 
Diese sogenannte Anormale Rotation wird von der Oberflächenspannung des Systems 
angetrieben. Eine Krümmung des Sinterhalses bildet die Voraussetzung für diesen Mecha-
nismus, der entgegen dem Shewmon-Mechanismus verläuft. Dieses Rotationsprinzip tritt 
allerdings nur in seltenen Fällen auf, und konnte nur bei 2 von 56 Teilchen beobachtet 
werden. Die Anormale Rotation gibt keinen Aufschluss über die Anisotropie der spezifischen 
Korngrenzenenergie und kann nur anhand großer Translationsbewegungen und gekrümmter 
Korngrenzen erkannt werden [Myk79]. 
2.3.7 Zusammenhang der Modelle 
Abgesehen vom Modell von Pond und Smith beschreiben alle Modelle lediglich eine Tilt-
Rotation. Jedoch können nur bei einer Kombination von Tilt- und Twist-Mechanismen Teil-
chen in jegliche Richtung rotieren, um energetisch günstige CSL-Gitter (Coincidence Site 
Lattice) einzustellen. Bei reinen <001>-Twist-Korngrenzen wird eine thermisch aktivierte 
(nicht bei RT) Rotation ausschließlich durch Schraubenversetzungen hervorgerufen. Eine 
Rotation zur Positionierung in einem CSL-Gitter mittels Twist- und Tilt-Rotationen ist wesent-
lich langsamer als Rotationen, die von einfachen Twist-Korngrenzen hervorgerufen werden. 
Weisen die Korngrenzen entweder Tilt-Charakter oder Tilt- und Twist-Charakter auf, so 
reichen Versetzungen zur Rotation nicht aus und eine Diffusion in der Korngrenzenebene ist 
notwendig [Pon77]. 
Bedingt durch die verschiedenen Rotationsmechanismen kann es mit fortschreitendem 
Sinterverlauf zur Änderung der Rotationsrichtung kommen. Die sich gegenseitig beeinflus-
senden Teilchenbewegungen verursachen nicht zwangsläufig eine Verdichtung der Probe, 
sondern können sogar zu einer Expansion führen. Nach Wieters wird jedoch mit zunehmen-
der Temperatur die Versetzungsdichte im Kontaktbereich größer, so dass Modell 3 überwiegt 
[Wie88]. 
2.4 Das Korngrenzengleiten 
Neben reinen Rotationen kann der kooperative Materialtransport auch Korngrenzengleiten 
beinhalten. Dies spielt z.B. bei der Anormalen Rotation eine wesentliche Rolle (siehe 2.3.6). 
Eine Möglichkeit zur Berechnung der Spannung und der Gleitgeschwindigkeit vKG des Korn-
grenzengleitens wird von R. Raj und M.F. Ashby beschrieben [Raj71]. 
Die Gestalt G der Korngrenze wird mittels einer Fourier-Reihe angegeben: 
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Dabei stellt y eine laufende Variable dar, welche durch die Korngrenze verläuft, hn gibt die 
Höhe der Korngrenzenrauigkeiten und λ die Wellenlänge an. 
Findet das Gleiten unter Mitwirkung von Diffusionsvorgängen statt, gilt für die Gleitgeschwin-
digkeit folgende Beziehung: 
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Unter der Annahme einer sinusförmigen Oberflächenrauigkeit, vereinfacht sich die Gleichung 
zu: 
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In diese Gleichung werden die Werte, die als Grundlage zur Berechnung des Shewmon-
Mechanismus dienen, eingesetzt, also für T = 1273K, für δDKG = 2,52⋅10-19m3/s, 
DV = 1,99⋅10-13m²/s, Ω = 1,18⋅10-29m³ [Ash74]. Des Weiteren werden für die Wellenlänge 
λ = 5µm (gleich dem halben Sinterhalsradius x), für die Höhe der sinusförmigen Hindernisse 
h = 40nm und für die Scherspannung τa = 6500N/m (siehe 4.5.3) angenommen. Daraus 
ergibt sich eine Gleitgeschwindigkeit von 1,24⋅10-8m/s. Würde sich ein Partikel auf einer 
kreisförmigen Bahn um einen Kontaktpartner mit einem Teilchenradius a von 100µm bewe-
gen, so würde sich daraus eine Rotationsgeschwindigkeit von 1,24⋅10-4rad/s ergeben. Unter 
der Voraussetzung, dass Triebkräfte für Abgleitvorgänge vorhanden sind, ist die Geschwin-
digkeit des Korngrenzengleitens also um den Faktor 88 schneller als die von Shewmon 
berechnete Geschwindigkeit einer Rotation durch Volumendiffusion und um den Faktor 1475 
schneller als eine Rotation durch Korngrenzendiffusion. 
2.5 Wasserstoffkrankheit bei Kupfer 
Im Rahmen der vorliegenden Arbeit untersuchte Proben aus polykristallinem Kupfer weisen 
Anzeichen der Wasserstoffkrankheit auf. Unter der Wasserstoffkrankheit versteht man die 
Entstehung von Rissen und Hohlräumen in sauerstoffhaltigen Kupfersorten beim Kontakt mit 
wasserstoffhaltigen Gasen. Bei der Herstellung von Kupferpulvern kann sich Luftsauerstoff in 
geringen Mengen als Kupfer(I)-oxid (Cu2O) an den Korngrenzen anlagern. Wird das sauer-
stoffhaltige Kupfer wie z.B. beim Löten, Schweißen oder Sintern auf über 500°C in einer 
wasserstoffhaltigen künstlichen Atomsphäre (z.B. als reduzierende Atmosphäre beim Sin-
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tern) erhitzt, kann Wasserstoff in das Kupfer eindringen und mit dem Kupfer(I)-oxid reagie-
ren. Folgende Reaktionsgleichung beschreibt diesen Vorgang: 
 )(gasförmig OH2Cu  H  OCu 222 +→+  2.23 
Das Kupfer(I)-oxid liegt als dünnes Netzwerk von Cu-Cu2O-Eutektikum auf den Korngrenzen 
des polykristallinen Kupfers. Der bei der Reaktion entstandene Wasserdampf hat ein wesent-
lich größeres spezifisches Volumen als der gebundene Sauerstoff auf den Korngrenzen. Als 
Folge wird das Gefügegitter gesprengt, es kommt zur Riss- und Hohlraumbildung (siehe 
auch 4.1.2). [Bau39] [Kol99]  
2.6 Computer-Tomographie (CT) 
2.6.1 Grundlagen 
Der Begriff Computertomographie (CT) setzt sich sprachlich aus den griechischen Wörtern 
„tomos“ für „schneiden“ und „graphos“ für „zeichnen“ zusammen. Es handelt sich dabei um 
ein bildgebendes Messverfahren, bei dem aus einer Vielzahl von Radiogrammen (siehe 3.7) 
ein 3-dimensionales Bild, das sogenannte Tomogramm, errechnet wird. Jedes Radiogramm 
wird dabei aus einem anderen Winkel aufgenommen. Die radiographischen Aufnahmen 
entstehen aus der Abschwächung der Röntgenstrahlung beim Durchdringen der Probe. Ein 
Vergleich zwischen ausgesandter und gemessener Strahlungsintensität gibt Aufschluss über 
den Grad der Abschwächung. Der Abschwächungsgrad entspricht näherungsweise der 
lokalen Materialstärke sowie der Dichte des Untersuchungsobjektes [Kak88]. In Abhängigkeit 
vom Absorptionskoeffizienten bei verschiedenen Materialbestandteilen und von der Material-
stärke der Probe, wird die Röntgenstrahlung in unterschiedlicher Weise abgeschwächt. Ein 
exponentieller Zusammenhang zwischen Materialstärke und Intensitätsabschwächung wird 
vorausgesetzt. Nach der Transmission trifft die Strahlung auf einen Detektor, den sogenann-
ten Szintillator. Dabei handelt es sich um eine Art Leuchtschirm aus einem einkristallinen 
oder pulverförmigen Werkstoff, der Röntgenlicht in sichtbares Licht umwandelt. Dieser 
Szintillator z.B. aus Cadmiumwolframat (CdWO4) wird beim Auftreffen von Röntgenstrahlung 
angeregt und gibt diese Energie in Form von sichtbarem Licht wieder ab. Das daraus resul-
tierende Lichtbild wird mittels einer Mikroskop-Optik vergrößert und von einer Digitalkamera 
aufgenommen [Her80]. Die Intensität der Strahlung, die auf den Szintillator trifft, bestimmt die 
Helligkeitswerte des resultierenden Schattenbildes. Dieses Bild zeigt Inhomogenitäten 
innerhalb einer Probe auf.  
Alternativ zu diesem Aufbau können Flachdetektoren verwendet werden. Man unterscheidet 
zwischen Flachdetektoren mit direkter und indirekter Wandlung. Bei einer direkten Wandlung 
werden Röntgenquanten direkt in Ladung umgewandelt (Selen). Dagegen werden bei einer 
indirekten Wandlung die Röntgenquanten mittels eines Szintillators in sichtbares Licht 
transformiert und anschließen von einem Feld von Photodioden aufgenommen. Die Funkti-
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onsweise entspricht einem CCD-Sensor (charge coupled device). Flachdetektoren weisen im 
Gegensatz zum herkömmlichen Szintillator keine Verzerrungen an den Rändern auf [Bus99]. 
Die Qualität der ermittelten Daten hängt von der räumlichen Auflösung der Tomogramme ab. 
Als räumliche Auflösung bezeichnet man den minimalen Abstand zwischen zwei Strukturen, 
die innerhalb einer Probe bei hinreichendem Kontrastunterschied getrennt abgebildet werden 
können. Sie hängt direkt von den Eigenschaften der Röntgenquelle, aber auch von der 
Präzision der Instrumente (Optiken), der Röntgenenergie und der Anzahl der Radiogramme 
ab. Neben der räumlichen Auflösung ist die Bildschärfe von großer Bedeutung für die Aus-
sagekraft eines Tomogramms. Die Bildschärfe hängt von mechanischen Komponenten ab, 
z.B. muss der Rotationstisch, auf dem die Probe befestigt ist, exakt auf die Kamera ausge-
richtet sein. Dies kann mit Hilfe einer Manipulationseinheit erreicht werden. Eine solche 
besteht neben dem Rotationstisch üblicherweise aus einem senkrecht zum Strahlengang 
ausgerichteten Translationstisch, einem Hubtisch und zwei Eulerwiegen, um mögliche 
Kippungen auszugleichen. 
Die Tomographie ist eine zerstörungsfreie Untersuchungsmethode, die es ermöglicht, Ver-
änderungen über die Zeit an einer Probe zu beobachten. Bereits Anfang des 20. Jahrhun-
derts (1917) wurde von dem Mathematiker Johann Radon mit der sogenannten Inversion der 
Radon-Transformation ein mathematischer Algorithmus entwickelt, mit dessen Hilfe aus 
einzelnen Radiogrammen ein 3-dimensionales Tomogramm errechnet werden kann [Ban08]. 
2.6.2 Mikrofokus-Tomographie 
Die Mikrofokus-Tomographie ist als Untersuchungsmethode weit verbreitet. Sie wird vor 
allem in Forschungszentren und bei der Qualitätskontrolle von Bauteilen eingesetzt. 
Elektronen werden, ausgehend von einer punktförmigen Quelle (Glühkathode), in der Mikro-
fokus-Röntgenröhre beschleunigt. Diese Elektronen treffen auf ein Target, wo die enthaltene 
Energie in Röntgenquanten umgewandelt wird. Die Quellgröße ist bei dieser Art von Röhren 
sehr klein und liegt im Mikrometer-Bereich. Das Spektrum der Strahlung besteht aus Brems-
strahlung und charakteristischer Strahlung. Sie erstreckt sich über einen breiten Wellenlän-
genbereich, ist also polychromatisch.  
Die Strahlung breitet sich ausgehend von einer Punktquelle kegelförmig aus (Kegelstrahl). 
Laut dem Strahlensatz bewirkt diese Kegelform des Strahls eine Skalierung des Schatten-
bilds auf dem Szintillator. Diese Vergrößerung muss bei der Rekonstruktion berücksichtigt 
werden [Def94]. Des Weiteren überlagern sich die Informationen im oberen und unteren 
Bereich des Schattenbildes und beinhalten Informationen über mehrere Ebenen der Probe. 
Dadurch wird das rekonstruierte Bild in diesen Bereichen etwas unschärfer. Der Vorteil der 
Mikrofokus-Tomographie gegenüber der Synchrotron-Tomographie (siehe 2.6.3) besteht im 
geringeren Aufwand, der guten Verfügbarkeit und den wesentlich geringeren Kosten, die ein 
Tomogramm verursacht. 
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Abbildung 15: Schematische Darstellung eines Kegelstrahls bei der Mikrofokus-Tomographie. 
2.6.3 Synchrotron-Tomographie 
Synchrotronstrahlung wird in einem Elektronenspeicherring erzeugt. Elektronen werden aus 
einer Elektronenkanone in einen Vorbeschleunigungsring (dem Microtron) injiziert, bevor sie 
im Synchrotron (Elektronenspeicherring) in mehreren Zyklen auf ihre endgültige Energie 
(1,9GeV im Bessy II (siehe 3.6.3)) beschleunigt werden. Dieser Prozess wird mehrmals 
wiederholt, bis der gewünschte Gesamtstrom erreicht ist [Ott07]. Um die eingespeisten 
Elektronen im Synchrotron auf ihrer kreisförmigen Bahn zu halten, werden sie in regelmäßi-
gen Abständen von Magneten abgelenkt [Abo07].  
 
Abbildung 16: Schematische Darstellung eines Parallelstrahls bei der Synchrotron-Tomographie. 
Bei jeder Ablenkung des Elektronenstrahls wird Bremsstrahlung erzeugt, die sich in radialer 
Richtung fortbewegt. Durch weitere Ablenkungen der Elektronen mittels Dipolmagneten oder 
sogenannter Undulatoren bzw. Wiggler kann Strahlung mit besonders hoher Intensität und 
kurzer Wellenlänge erzeugt werden. Das Strahlungsspektrum weist im Gegensatz zum 
Spektrum der Mikrofokus-Tomographie keine Fluoreszenzpeaks auf. 
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Der Synchrotronstrahl ist nahezu parallel und teilweise kohärent. Die hohe Energie bzw. 
Geschwindigkeit der Elektronen führt zu einer eng konzentrierten Ausrichtung der Röntgen-
strahlung. Die annähernd parallele Ausrichtung der Röntgenstrahlung ermöglicht eine höhere 
Kantenschärfe der Schattenbilder und damit des Tomogramms. Die Photonenflussdichte am 
Synchrotron ist gegenüber Laborröntgengeräten um viele Zehnerpotenzen größer [Ban08]. 
Bei ausreichendem Fluss ist es so möglich, die Röntgenstrahlung zu monochromatisieren. 
Monochromatische Strahlung wird mit Hilfe eines Monochromators erzeugt, indem ein 
schmales Energieband, d.h. ein schmaler Wellenlängenbereich aus dem Gesamtstrahl 
selektiert wird. Auf diese Weise kann die Röntgenenergie exakt an die Absorptionseigen-
schaften der Proben angepasst werden. 
Der heutige Stand der Technik ermöglicht sehr hohe räumliche Auflösungen von weniger als 
1µm. Nachteile dieser Methode sind jedoch die geringe Verfügbarkeit und die hohen Kosten.  
Einen guten Überblick über die Charakteristika von Synchrotronstrahlung gibt Gopal Shenoy 
[She03]. 
2.7 Electron Back Scatter Diffraction (EBSD)  
Die Electron Back Scatter Diffraction, kurz EBSD, ist eine ca. 35 Jahre alte Methode, welche 
zur mikrostrukturellen Charakterisierung und Analysierung kristalliner Materialien eingesetzt 
wird. In der Regel ist eine EBSD in ein SEM (Scanning Elektron Microscope) integriert. Unter 
Verwendung der EBSD kann die kristallographische Orientierung von Kristallen an Proben-
oberflächen ermittelt werden [Ryd06]. 
Elektronen werden während der Messung vom Kristallgitter des zu untersuchenden Materials 
gebeugt und auf einen Detektor projiziert. Diese Projektionen zeigen ein Linienbild, das sich 
aus den sogenannten „Kikuchi-Linien“ zusammensetzt. Eine Analyse dieser Linien ermög-
licht es, jedem Kristall eine kristallographische Orientierung zuzuordnen [Din04] [Bab02]. 
Bei der Untersuchung von sphärischen Oberflächen kann aufgrund der Geometrie nur die 
Orientierung des obersten Bereichs der Kugel ermittelt werden. Für monokristalline Kugeln 
ist dieser Bereich ausreichend, da für die übrige Kugel dieselbe Orientierung angenommen 
werden kann. 
 
Zur Darstellung der Orientierung der Kugeln kann eine inverse Polfigur verwendet werden. 
Aus dieser lassen sich die Orientierungsänderungen der Kugeln direkt ablesen. 
Eine Polfigur ist eine grafische Darstellung der Orientierung eines Objekts im Raum. Polfigu-
ren in Form von stereographischen Projektionen werden z.B. für die Darstellung einer Orien-
tierungsverteilung von kristallographischen Gitterebenen oder bei der Texturanalyse in der 
Materialwissenschaft verwendet. 
Eine inverse Polfigur stellt die Häufigkeitsverteilung von ausgezeichneten Probenrichtungen 
im Standarddreieck in stereographischer oder flächentreuer Projektion dar. Das Standard-
dreieck ist ein Ausschnitt aus der Lagenkugel, der alle kristallographisch unterscheidbaren 
Richtungen <uvw> und Ebenennormalen (hkl) enthält.  
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2.8 Focused Ion Beam (FIB) 
Ein Focused Ion Beam (FIB) ähnelt in Aufbau und Funktionsweise einem Rasterelektronen-
mikroskop. Durch einen exakt fokussierten Ionenstrahl (meist Gallium) kann es bei niedrigem 
Strahlenfluss zur Abbildung von Objekten und bei höherem Strahlenfluss zum hochauflösen-
den Austragen von Material verwendet werden. Der Ionenstrahl kann mittels elektrostati-
scher Linsen auf einige Nanometer genau fokussiert werden. 
Ionen weisen deutlich stärkere Wechselwirkungen mit verschiedenen Werkstoffen als Elek-
tronen auf. So kann ein Ionenstrahl bei der Abbildung eines Objekts bereits nach kurzer Zeit 
Schäden an dessen Oberfläche hervorrufen. Dieser Vorgang ist vergleichbar einem Sput-
terprozess [Vol07]. Materialien wie z.B. Wolfram, Platin oder Silizium können mittels FIB 
kontrolliert auf die Oberflächen von Werkstoffen aufgebracht werden. 
In Kombination mit einem SEM bietet das Gerät eine große Vielfalt an möglichen Einsatzge-
bieten [Gia99] [Gia05]. Das FIB wird vor allem zur Präparation von TEM- (Transmission 
Electron Microscope) Proben, zur Bearbeitung von Schaltkreisen oder zur 3D-Lithografie 
eingesetzt. 
2.9 Grundlegende Berechnungsmethoden für die Bildanalyse 
Die Auswertung der in dieser Arbeit durchgeführten Tomographie-Messungen erforderte die 
Entwicklung einer Bildanalysesoftware. Die zu diesem Zweck notwendigen mathematischen 
Grundlagen sind in diesem Kapitel dargestellt. 
2.9.1 Räumliche Transformation 
Die räumliche Transformation spielt bei der Bildanalyse eine große Rolle und wird anhand 
der ermittelten Partikelmittelpunkte vorgenommen. Sie wird zur Wiederfindung der Partikel in 
den einzelnen Tomogrammen benötigt (siehe 3.8.6). Die ermittelten Partikelmittelpunkte aus 
verschiedenen Sinterschritten werden mittels Rotation, Translation und Skalierung ange-
passt und bestmöglich in Übereinstimmung gebracht. 
Eine Rotation im 3-dimensionalen Raum setzt sich aus Einzeldrehungen um die drei Achsen 
des kartesischen Koordinatensystems zusammen. Dabei ist die Reihenfolge der Einzeldre-
hungen nicht beliebig, da Drehungen im 3-dimensionalen Raum nicht kommutativ sind. Um 
die Koordinaten eines Punkt P im gedrehten System zu berechnen, werden die Rotations-
matrizen der einzelnen Achsen in umgekehrter Reihenfolge multipliziert. Die Rotationsmatrix 
R ist demnach: 
 TTTT RRRR ωϕκ ⋅⋅=  2.24 
Die Transformation in das Zielsystem lautet: 
 κϕϖ ⋅⋅= RRRR  2.25 
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Bei der räumlichen Transformation werden nicht nur die Rotation, sondern auch weitere 
Operationen, wie z.B. eine Translation oder eine Skalierung vorgenommen. 
Die Helmert-Transformation (eine räumliche Ähnlichkeitstransformation) dient zur formtreuen 
Transformation eines 3-dimensionalen kartesischen Systems. Im Gegensatz zur einfachen 
Rotation können in diesem Fall die Koordinaten im Raum gegeneinander verschoben und 
gedreht werden oder sich sogar im Maßstab unterscheiden. Die Rechtwinkligkeit des Koor-
dinatensystems bleibt dabei erhalten. Bei der räumlichen Ähnlichkeitstransformation handelt 
es sich also um eine Sonderform der Affintransformation. 
Die Transformation beinhaltet sieben Parameter: drei für die Translation (X0, Y0, Z0), drei für 
die Rotation (ω, ϕ, κ) und einen Maßstabsparameter m.  
Zur Lösung des Gleichungssystems werden in beiden Koordinatensystemen mindestens drei 
Messpunkte benötigt, die sich nicht auf einer Raumgeraden befinden. Jeder Messpunkt 
liefert drei Gleichungen:  
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 2.28 
Das überdefinierte Gleichungssystem kann durch eine vermittelnde Ausgleichung (siehe 
2.9.2) nach den kleinsten Quadraten aufgelöst bzw. angenähert werden. Dadurch ist eine 
optimale Anpassung zweier gegeneinander gedrehter, skalierter und verschobener Systeme 
möglich [Luh03]. 
2.9.2 Vermittelnde Ausgleichung 
Die vermittelnde Ausgleichung ist ein wichtiges Werkzeug, um die Parameter einer vorgege-
benen Funktion möglichst exakt an die ermittelten Messpunkte anzupassen. Matrix B besteht 
aus den Ableitungen der Gleichungen (2.28) nach den Parametern X0, Y0, Z0 und r11 - r33 
(aus der Drehmatrix R bzw. der allgemeinen Matrix). 
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Für den Fall, dass sich der Größenmaßstab nicht ändert, also m = 1 ist, ergibt sich B zu: 
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Diese allgemeine Darstellung von B bildet eine (12x3*n)-Matrix. Für einen Messwert können 
drei Gleichungen aufgestellt werden, die in der 12-spaltigen Matrix nach je einem der 12 
verschiedenen Parameter abgeleitet werden. Der Index 1 steht für den ersten Messwert, n 
für den n-ten Messwert. Diese Berechnungsmethode erlaubt nicht nur Rotationen, sondern 
auch Verzerrungen und Translationen eines Datensatzes. 
Für den Fall, dass nur Rotationen gesucht sind, werden die Parameter r11 - r33 durch die 
entsprechenden Funktionen aus der Rotationsmatrix R (siehe 2.9.1) ersetzt. Die Anzahl der 
variablen Parameter schwindet so auf sechs (X0, Y0, Z0, ω, ϕ, κ) und B wird auf eine (6x3*n)-
Matrix reduziert. 
 
Die Matrix l wird folgendermaßen definiert:  
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 2.30 
l stellt eine (1x3*n)-Matrix dar. Die Sollkoordinaten des jeweiligen Messwertes werden durch 
den Parameter S (Sxn, Syn, Szn), Translationen gegenüber dem Ursprung durch xT, yT, zT 
dargestellt. 
Die Matrix N ist dann: 
 BBN T ⋅=  2.31 
Die einzelnen Parameter können schließlich mit folgender Rechenoperation annäherungs-
weise bestimmt werden: 
 lBNdx T1 ⋅⋅= −  2.32 
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Als Ergebnis erhält man dann eine (1x12)-Matrix mit den Differenzen zu jedem Parameter. 
Diese werden mit den Ausgangswerten der Parameter addiert. Die resultierenden Werte der 
Parameter bilden die Grundlage für eine erneute Durchführung der Ausgleichsrechnung. Je 
mehr Iterationsschritte vorgenommen werden, desto genauer können die Werte der Parame-
ter und somit die Annäherung bestimmt werden [Luh03]. 
2.9.3 Vermittelnde Ausgleichung anhand einer Kugel 
In dieser Arbeit ist die Ausgleichungsberechnung nicht in allgemeiner Form, sondern als 
vermittelnde Ausgleichung an Kugeln von Interesse. Dies führt zu den folgenden Vereinfa-
chungen: 
Die Kugelfunktion ist bei einer vermittelnden Ausgleichung folgendermaßen definiert: 
 ( ) ( ) ( ) 0rzzyyxx 2202020 =−−+−+−  2.33 
Wird diese Gleichung nach den vier gesuchten Parametern (x0, y0, z0, r) abgeleitet, so erhält 
man die Matrix B: 
 ( ) ( ) ( )[ ]r2zz2yy2xx2B 000 ⋅−−⋅−−⋅−−⋅−=  2.34 
sowie die (1x1)-Matrix l: 
 ( ) ( ) ( )( )[ ]2202020 rzzyyxxl −−+−+−−=  2.35 
Eingesetzt in die Gleichung 2.32, erhält man als Ergebnis eine (1x4)-Matrix mit den Differen-
zen zu jedem Parameterwert. 
2.10 Sinusprojektion einer Kugel 
Mittels einer Sinusprojektion gelingt es, die gesamte Oberfläche eines sphärischen Partikels 
2-dimensional darzustellen. Die Sinusprojektion einer Kugel (Abbildung 17) wurde im 16. 
Jahrhundert von Gerhart Mercator entwickelt und zur zweidimensionalen Darstellung von 
Weltkarten verwendet. 
Ein Vorteil der Darstellung mittels Sinusprojektion liegt in ihrer Flächentreue. Allerdings ist 
die Projektion zu den Rändern hin in zunehmendem Maße verzerrt. Namensgebend ist der 
sinusförmige Verlauf der Längenmeridiane. Ausschließlich Äquator und Mittelmeridian 
werden als Geraden abgebildet und stehen senkrecht aufeinander. 
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Abbildung 17: Beispiel einer Sinusprojektion: a) Kugel b) Sinusprojektion der Kugel. 
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3 Experimentelle Durchführung 
 
Zur Vorbereitung einer quantitativen Analyse des kooperativen Materialtransports während 
des Sinterns werden zunächst mono- und polykristalline Kupferpartikel hergestellt und 
sphärische Partikel ausgewählt. Im Anschluss an Tomographie-Messungen an 1-dimen-
sionalen und 3-dimensionalen Versuchsanordnungen werden die ermittelten Daten mittels 
einer speziell dafür entwickelten Bildanalysesoftware ausgewertet. 
3.1 Vorbereitung der Kupferkugeln 
Sämtliche im Rahmen der vorliegenden Arbeit untersuchte Proben, bestehend sowohl aus 
poly- als auch monokristallinen Partikeln, werden aus polykristallinem Kupferpulver der Firma 
ECKA Granulate GmbH & Co. KG hergestellt. Zur Vorbereitung der polykristallinen Partikel 
wird lediglich die Oberflächenoxidschicht mit Kupferglänze (siehe unten) entfernt. 
Zur Herstellung von einkristallinen sphärischen Kupferpartikeln wird in der Regel das Verfah-
ren nach Sauerwald und Holub verwendet [Sau33] [Rol84] [Pin79]. In dieser Arbeit wird 
davon abweichend kein Cu(II)O, sondern polykristallines Kupferpulver in eine Matrix aus 
Aluminiumoxid-Pulver eingebettet und anschließend erhitzt. Um eine Verbindung während 
der Schmelzphase zu verhindern, werden bei diesem Verfahren die einzelnen Kupferpartikel 
durch die Al2O3-Matrix voneinander getrennt. In einem Rohrofen wird das Kupfer-Al2O3-
Gemisch in einer trockenen Wasserstoffatmosphäre (Wasserstoff 5.0 der Firma Air Liquide 
Deutschland GmbH) mit 10K/min bis oberhalb des Schmelzpunktes (TS = 1083,0°C +/- 0,1°C 
[Fal98]) auf 1130°C aufgeheizt. Diese Temperatur wird über 60min gehalten und die Probe 
dann sehr langsam mit 1K/min wieder abgekühlt, so dass sich in der Regel nur ein Keim 
bildet. Nach dem Durchkristallisieren sind mono- oder bikristalline Teilchen entstanden 
(siehe Abbildung 45). Nachdem der Erstarrungsvorgang abgeschlossen ist, kann die Abküh-
lung deutlich schneller erfolgen. Durch Aufschwemmen wird das Kupfer-Al2O3-Gemisch 
getrennt und das Aluminiumoxid ausgewaschen. Voraussetzung für dieses Verfahren ist, 
dass die Al2O3-Agglomerate sich besser als die Kupferteilchen aufschwemmen lassen. Die 
wenigen, verbleibenden Al2O3-Spuren werden bei der Selektion der sphärischen Partikel 
(siehe 3.2) aussortiert. Die auf diese Weise produzierten monokristallinen Kupferpartikel sind 
von einer dünnen Oxidschicht bedeckt, die größtenteils beim Herausnehmen der Kugeln aus 
dem noch ca. 80°C warmen Ofen entsteht. Diese muss anschließend mittels der sogenann-
ten Kupferglänze entfernt werden. 
Kupferglänze setzt sich zusammen aus:  
 
500ml konzentrierter Essigsäure (CH3COOH),  
200ml konzentrierter Phosphorsäure (H3PO4),  
48ml konzentrierter Salpetersäure (HNO3) und  
20ml konzentrierter Fluorwasserstoffsäure (HF). 
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Um eine Übersättigung der Lösung und damit das Abscheiden des Auflösungsprodukts auf 
der Kupferoberfläche zu verhindern, ist darauf zu achten, dass genügend Kupferglänze im 
Verhältnis zur Kupferoberfläche verwendet wird. Die Behandlungsdauer beträgt ca. 30 
Sekunden. Im nächsten Schritt werden die Pulverpartikel mehrmals gründlich mit Wasser 
gespült. Um die erneute Bildung einer Oxidschicht während der Trocknung zu vermeiden, 
müssen die Partikel zuvor mit Ethanol vom restlichen Wasser befreit werden. Der Trock-
nungsvorgang erfolgt bei 45°C, da sich bei höheren Temperaturen ebenfalls eine Oxid-
schicht bildet. 
3.2 Selektion der sphärischen Partikel 
Durch Abrollen auf einer leicht geneigten Glasplatte bzw. einem Spiegel gelingt die Trennung 
der sphärischen von den nicht sphärischen Partikeln. Nicht kugelförmige Partikel wie auch 
verbliebene Aluminiumoxidteilchen aus der Einkristallherstellung verbleiben am oberen Ende 
des Spiegels. Leicht unrunde Partikel rollen nicht auf geradem Weg, sondern in einem 
Bogen nach unten und können aufgrund ihrer Lage ebenfalls aussortiert werden. Dieser 
Vorgang wird mehrfach wiederholt, um nur die am besten geeigneten Partikel auszuwählen. 
Der Neigungswinkel der Glasplatte hängt vom Radius der Partikel ab. Bei vergleichsweise 
großen Partikeln mit Radien von über 40µm reicht eine Neigung von nur ca. 5° aus. Je 
kleiner jedoch der Partikelradius, desto größer muss der Winkel gewählt werden. Unterhalb 
eines Teilchenradius von ca. 20µm wirken sich die durch die Luftfeuchtigkeit bedingten 
Adhäsionskräfte zwischen den Teilchen negativ auf das Abrollen aus. Mehrere Partikel 
verbinden sich zu einem Agglomerat, wodurch eine Selektion mittels dieser Methode nicht 
mehr möglich ist. 
3.3 Focused Ion Beam (FIB) - Bohrungen 
Vor den CT-Untersuchungen werden einige Proben mittels Focused Ion Beam (CrossBeam 
1540 ESB der Firma Carl Zeiss AG) markiert. Dies dient der Detektierung einer Orientie-
rungsänderung, welche die Kugeln während des Sinterns vollziehen. Dazu müssen zunächst 
jeweils ca. 100 Partikel mit einem leitfähigen Kohlenstoffklebstoff auf einen Probenträger 
aufgebracht werden.  
Monokristalline Kupferkugeln mit einem Teilchenradius von ca. 100µm wurden mittels der 
Milling-Funktion mit ca. 5x5x8µm³ großen Löchern für Messungen am ESRF (jeweils ein 
Loch pro Kugel) und 8x8x12µm³ großen Löchern für Messungen am BESSY II in Berlin 
(jeweils 2 Löcher pro Kugel) versehen (Abbildung 18). Zwei Markierungen und der Kugelmit-
telpunkt definieren die Position einer Kugel im Raum vollständig und Rotationen können 
eindeutig nachvollzogen werden. Eine Bohrung in dieser Größenordnung dauerte bei einem 
Milling-Strom von 2nA bzw. 5nA je nach Bohrlochabmessungen ca. 120 bis 160 Sekunden. 
Die Kugeln können anschließend mechanisch und unter Zuhilfenahme von Methanol wieder 
vom Träger gelöst werden. Abschließend werden die Kugeln, nach mehrmaliger Reinigung 
mit Methanol und Ethanol, getrocknet.  
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Abbildung 18: a) und b) Mittels Focused Ion Beam markierte Kupferkugeln (Bohrungen oben), fixiert mit einem 
Kohlenstoffklebstoff; Radien ca. 100µm. 
3.4 Herstellung der Sinterkörper 
Das selektierte Kupferpulver dient als Grundlage für die Herstellung zweier verschiedener 
Probenkategorien. Ein Teil der Proben wird ohne Tiegel, ein anderer in Quarzglaskapillaren 
gesintert. 
In Abschnitt 3.4.2 werden bereits einige Messergebnisse, welche im Zusammenhang mit der 
Herstellung stehen, diskutiert. Diese Vorgehensweise wurde gewählt, um auf Probleme in 
Verbindung mit dem Sintern von Proben in einer Quarzglaskapillare hinzuweisen.  
3.4.1 Frei gesinterte Proben 
Bei dieser Variante werden Proben für das Sintern ohne Tiegel hergestellt. In einem Vorsin-
terschritt werden sie in einer Quarzglaskapillare mit einem Durchmesser von 1,3mm bei 
600°C angesintert. Beim Herauslösen der Probe ist eine Zerstörung der Kapillare nicht zu 
vermeiden. 
Auf diese Weise werden Proben sowohl aus mono- als auch aus polykristallinem Kupferpul-
ver hergestellt. Die Kugelradien liegen bei ca. 20, 30, 40 und 100µm. 
3.4.2 In Quarzglaskapillaren gesinterte Proben 
Bei einer zweiten Variante wird das Pulver ebenfalls in eine Quarzglaskapillare mit einem 
Durchmesser von 1,3mm gefüllt und darin belassen, so dass das Verhalten der Proben in-
situ von Raumtemperatur bis zum Aufschmelzen verfolgt werden kann.  
Es zeigte sich allerdings jedoch schon nach den ersten Messungen, dass die Verwendung 
einer Quarzglaskapillare die Ergebnisse aufgrund des unterschiedlichen thermischen Aus-
dehnungskoeffizienten der Materialien stark beeinflusst. Die Bedingungen entsprechen dem 
Sintern unter radialem Druck (constrained sintering). 
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Abbildung 19: Kumulative Rotation über der Temperatur. Proben aus monokristallinen Teilchen mit Radien von 
ca. 30µm. Vergleich zwischen frei gesinterter Probe und einer Probe in einer Quarzglaskapillare. 
In Abbildung 19 ist die kumulative Rotation über der Temperatur aufgetragen. Die Haltezeit 
bei 1080°C beträgt 12 Minuten. Das Diagramm zeigt die Unterschiede zwischen einer Probe, 
welche nach einem Vorsinterschritt bei 600°C frei gesintert wurde, und einer Probe, die ohne 
Vorsinterschritt ab Raumtemperatur in einer Quarzglaskapillare untersucht wurde. Es besteht 
vor allem in der Aufheizphase ein deutlicher Unterschied zwischen den beiden Kurven. Die 
frei gesinterte Probe zeigt bis zu einer Temperatur von 1050°C beinahe keine kumulative 
Rotation, während die Probe in der Kapillare einen linearen Anstieg aufweist. Der kleine 
Peak im Graph der frei gesinterten Probe bei ca. 700°C ist auf eine Bewegung der gesamten 
Probe während der Messung zurückzuführen (vgl. 3.9.7). In der Haltephase ist die kumulati-
ve Rotation der in der Kapillare gesinterten Probe deutlich größer als bei der frei gesinterten 
Probe. Über die gesamte Abkühlphase zeigen beide Proben keine weitere Veränderung der 
kumulativen Rotation. 
 
Der lineare Anstieg der kumulativen Rotation der in der Quarzglaskapillare gesinterten Probe 
wird während der Aufheizphase durch die thermische Ausdehnung verursacht. Da Kupfer 
einen ca. 31-fach größeren Ausdehnungskoeffizienten als Quarzglas (ca. 0,5.10-6/K zwischen 
0°C und 600°C) aufweist, kommt es zu „radialem Drucksintern“. Dabei wirken interne Span-
nungen. Um diese Spannungen auszugleichen, verschieben sich Teilchen gegeneinander.  
Mittels der verwendeten Bildanalysesoftware kann zwischen solchen Teilchenbewegungen 
und Rotationen aufgrund der in 2.3 genannten Spannungen nicht unterschieden werden. 
Das führt zu einer Beeinflussung der Rotationswinkel. Die Rotation wird während des Auf-
heizens zum größten Teil durch den Druck von außen verursacht und resultiert nicht aus von 
den in 2.3 genannten Spannungen zwischen einzelnen Partikeln. 
Während der Haltezeit findet bei der in der Kapillare befindlichen Probe ebenfalls eine 
größere Rotation statt. Diese ist im Vergleich zu einer frei gesinterten Probe dreimal größer, 
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obwohl sich die Probe aufgrund der Schwindung bereits von der Kapillare gelöst hat und 
diese keinen direkten Einfluss mehr auf die Probe ausübt. 
Die durch den Druck der Kapillare verursachten Partikelumordnungen führen zu keiner 
Verminderung der Spannungen, die aus Missorientierungen resultieren. Erst nach dem 
Ablösen der Probe von der Kapillarenwand werden diese fortbestehenden Spannungen 
minimiert, so dass es zu einer größeren Rotation kommt. Dieser Bereich lässt damit ohne die 
Berücksichtigung der äußeren Einflüsse keine sinnvolle quantitative Analyse zu.  
 
Abbildung 20: Schwindung der Proben über die Temperatur. Proben aus monokristallinen Teilchen mit Radien 
von ca. 30µm. Vergleich zwischen einer frei gesinterten Probe und einer Probe in einer Quarzglaskapillare. 
In Abbildung 20 ist die Änderung der Gesamtgröße der Proben in x-Richtung (radialer Rich-
tung) über der Temperatur aufgetragen. Die thermische Ausdehnung ist bereits abgezogen. 
Die in einer Quarzglaskapillare gesinterte Probe weist, wie auch im Diagramm der kumulati-
ven Rotation in Abbildung 19 zu sehen ist, einen linearen Anstieg der Schwindung auf. 
Dagegen kommt es bei einer frei gesinterten Probe zunächst zu einer Ausdehnung, bevor 
die Schwindung oberhalb 1000°C merklich einsetzt. Während der Haltephase weist die 
Schwindung der frei gesinterten Probe eine abfallende Steigung auf. Die Probe in der Kapil-
lare zeigt dagegen einen linearen Schwindungsverlauf. 
 
Aus diesem Diagramm geht wie bereits in Abbildung 19 hervor, dass die in der Quarzglaska-
pillare gesinterte Probe sowohl in der Aufheiz- als auch in der Haltephase einen im Vergleich 
zur frei gesinterten Probe deutlich unterschiedlichen Schwindungsverlauf nimmt.  
Die in-situ Sinterversuche an Kugelschüttungen, die sich während der Messung in einer 
Quarzglaskapillare befunden haben, erweisen sich rückblickend als nahezu unbrauchbar. 
Vergleichbare Messungen frei gesinterter Proben ergeben andere Verläufe. Aus diesem 
Grund werden im Folgenden die in Quarzglas gesinterten Proben (mit Ausnahme einer am 
ESRF untersuchten FIB-Probe (siehe 4.4)) von der Auswertung ausgeschlossen. 
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Vergleichbare in-situ Experimente in Quarzglaskapillaren wurden von O. Lame et al. [Lam03] 
[Lam04], O. Ludwig [Lud04] und A. Vagnon et al. [Vag08] durchgeführt. Aufgrund der erhal-
tenen Resultate müssten die in diesen Veröffentlichungen beschriebenen Ergebnisse einer 
erneuten Überprüfung unterzogen werden. Zumindest im Anfangsstadium, solange sich die 
Probe noch ausdehnt, sind sie nur bedingt von Gültigkeit. Auch im weiteren Verlauf, wenn 
der Effekt der Schwindung den der thermischen Ausdehnung übersteigt, wird die Probe 
weiter durch die anfängliche radiale Druckspannung beeinflusst. Erst im fortgeschrittenen 
Sinterstadium, wenn sich die Probe von der Kapillarenwand löst und sich die Spannungen 
vollständig abgebaut haben, werden die Messwerte nicht mehr durch die Kapillare verfälscht. 
3.5 Electron Back Scatter Diffraction (EBSD) Messungen 
Zur Bestimmung der Ausrichtung der kristallographischen Achse der Kugeln in einer Probe 
wurden EBSD-Messungen am Institut für Werkstoffwissenschaft der TU Dresden von Dipl.-
Ing. Marian Böhling durchgeführt. 
Zur Vorbereitung der EBSD-Messungen ist es notwendig eine Vorrichtung für die Herstellung 
von Kugelreihen zu konstruieren. Dazu wird eine Kerbe in Al2O3-Vollmaterial eingebracht. 
Anschließend wird das Bauteil um ca. 5° geneigt, so dass sich die, in die Kerbe eingefüllten 
Kugeln während des Vorsinterns bei 600°C berühren. Nach diesem Vorsinterschritt kann die 
Kugelreihe der Form entnommen werden. 
Bei einer EBSD-Messung muss eine Probe um 72° geneigt werden, da sich dort der einge-
baute Detektor befindet. Um ein Herunterfallen der Kugeln zu vermeiden, werden die vorbe-
reiteten Reihen, bestehend aus ca. 10 Kugeln, auf einer Kupfer-Einkristallplatte bei 600°C 
angesintert. Es kann pro Messung nur eine Kugelreihe bzw. mehrere, mit ausreichendem 
Abstand angebrachte Kugelreihen untersucht werden. Bei einer zu dichten Anordnung 
würden einige Reihen vom Schattenwurf der anderen verdeckt. Die Messungen werden bei 
unterschiedlichen Temperaturstufen (650, 750, 850, 950 und 1050°C) vorgenommen. Bei 
dieser Methode liegt der Messfehler von relativen Orientierungsdifferenzen bei ungefähr 
0,5°. 
Ein Mapping, bestehend aus EBSD-Messungen, des gewählten Bildausschnittes wurde 
durchgeführt. Auf diese Weise können die Orientierungen der monokristallinen Kugeln sowie 
der darunter liegenden Einkristallplatte ermittelt werden.  
3.6 Tomographie 
3.6.1 Mikrofokus-Computertomograph der TU Dresden 
An der TU Dresden wurden ex-situ Versuche mit einem Tischtomographen der Firma  
medi-tec (Abbildung 21) in Kombination mit EBSD-Messungen durchgeführt. Die in dieser 
Arbeit verwendeten Kupferproben werden mit einer Spannung von 175kV und einem Röh-
renstrom von ca. 15µA gemessen.  
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Im Gegensatz zur parallel ausgerichteten Synchrotronstrahlung wird an diesem Tomo-
graphen ein kegelförmiger Ausschnitt, der in alle Richtungen gestreuten Röntgenstrahlung, 
aufgenommen. Aufgrund der resultierenden unterschiedlichen Vergrößerungen der Abbil-
dung der einzelnen Probenbereiche, muss eine Probe während der Messung statt um 180° 
um 360° gedreht werden. Da der Szintillator außerdem vergleichbar einer Braun’schen 
Röhre gewölbt ist, wird das Bild zu den Rändern hin verzerrt. Diese Verzerrung der einzel-
nen Radiogramme muss vor der Rekonstruktion rechnerisch ausgeglichen werden.  
Die zur Aufnahme der Radiogramme verwendete CCD-Kamera (CH300 der Firma Photo-
metrix) ist mit einem Chip mit einer Auflösung 1024x1024 Pixel ausgestattet. Die Pixelgröße 
der einzelnen CCD-Elemente beträgt 24x24µm². 
 
Abbildung 21: Mikrofokus-Computertomograph der TU Dresden. 
Der verwendete Tomograph erreicht eine maximale räumliche Auflösung von ca. 5 - 6µm. 
Der Manipulationstisch kann entlang der x- und y-Achse sowie um 30mm in z-Richtung 
bewegt werden. Die Proben werden auf dem darauf angebrachten Drehtisch befestigt, 
dessen Abstand zur Röntgenquelle sich auf die Ortsauflösung auswirkt. Nach dem Strahlen-
satz kann berechnet werden, in welcher Vergrößerung ein Objekt aufgrund des kegelförmi-
gen Röntgenverlaufs auf dem Szintillator erscheint. Je kleiner der Abstand zur Röntgen-
quelle, desto größer die Abbildung auf dem Szintillator und die Bildauflösung. Damit große 
Proben nicht über den Bildbereich hinausragen, müssen sie in einer vergleichsweise größe-
ren Entfernung von der Röntgenquelle platziert werden. Dadurch wird die räumliche Auflö-
sung vermindert. Durch die Verwendung kleiner Proben mit ca.1,5mm Durchmesser, die so 
nahe wie möglich vor der Röntgenröhre platziert werden, kann eine Pixelgröße von ca. 2µm 
erreicht werden. Ein weiterer Grund für die Verwendung möglichst kleiner Proben ist die zu 
hohe Röntgenabsorption großer Proben. Letztere weisen ein schlechteres Signal-Rausch-
Verhältnis und weitere Effekte wie z.B. Randaufhärtung auf, die sich ebenfalls negativ auf die 
Bildqualität auswirken. 
Zur Erzielung der notwendigen Bildqualität werden Aufnahmen in Winkelschritten von 0,25° 
erstellt. Für ein komplettes Tomogramm muss sich eine Probe um 360° drehen. Es setzt sich 
also aus insgesamt 1440 Radiogrammen zusammen. Die Belichtungszeit eines Radio-
gramms beträgt 1s, so dass unter Berücksichtigung der Zeitspanne, die die Drehung der 
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Probe und die Auslesezeit der CCD-Kamera in Anspruch nimmt, eine Messung ca. 3h 
dauert. Die anschließende Rekonstruktion fügt nach der manuellen Bestimmung der Dreh-
achse alle Radiogramme zu einem 3-dimensionalen Tomogramm zusammen. 
3.6.2 Synchrotron-Tomographie an der ESRF 
Eine Verbesserung der Messergebnisse ergab sich durch die Möglichkeit, Untersuchungen 
am ESRF (European Synchrotron Radiation Facility) in Grenoble (Frankreich) durchzufüh-
ren.  
Aufgrund des außerordentlich hohen Photonenflusses und der Hochgeschwindigkeits-CCD-
Kamera (DALSA) ergeben sich am ESRF im Vergleich zum Tischtomographen und Bessy II 
(siehe 3.6.1 und 3.6.3) sehr kurze Messzeiten. An der Beamline ID 15A, welche für die  
in-situ Experimente zur Verfügung stand, wird der Strahl durch einen Wiggler (1,84 Tesla) 
erzeugt und dadurch ein hoher Fluss erzielt. Die Untersuchungen werden mit weißem (poly-
chromatischem) Strahl vorgenommen, um die Messzeit pro Tomogramm möglichst klein zu 
halten. Die Röntgenstrahlung trifft in einem Bereich mit den Abmessungen von 2x2mm2 auf 
den 25µm starken LuAG (Lutetium Aluminium Garnet) Szintillator. Weitere spezifische 
Angaben zu dieser Beamline werden in [DiM05] näher erläutert. 
Am ESRF können Tomogramme der Proben aus mono- bzw. polykristallinem Kupferpulver 
innerhalb von nur 85 Sekunden aufgenommen werden. Innerhalb dieser kurzen Zeitspanne 
werden die jeweils 851 Radiogramme aufgenommen, aus welchen sich ein Tomogramm 
zusammensetzt. Zu jeder Messung kommt allerdings die anschließende Auslesezeit der 
Daten, eine Flatfield-Messung (siehe 3.7.2) und das Zurückdrehen des Rotationstisches auf 
die Anfangsposition hinzu. Effektiv dauert die Messung eines Tomogramms 3min 32s. Durch 
die kurzen Messzeiten erübrigen sich Haltezeiten und der Ofen konnte kontinuierlich mit 
10K/min aufgeheizt werden. Auf diese Weise sind wirkliche in-situ-Messungen möglich. 
 
Abbildung 22: Verwendeter Tomographie-Aufbau am ESRF mit in-situ Widerstandsofen. 
Vor Beginn einer Messreihe wird eine Darkfield-Messung und vor jedem Tomogramm eine 
Flatfield-Messung durchgeführt. Unter Berücksichtigung der Zeitspanne, die für Radiogram-
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me, Flatfield-Messung und Auslesezeit der CCD-Kamera benötigt wird, können in Tempera-
tur-Messschritten von 35 Kelvin Tomogramme aufgenommen werden. 
Die reale Auflösung am ESRF liegt bei ca. 2,0µm, die verwendete CCD-Kamera weist eine 
Anzahl von 1024 x 1024 Pixeln auf. Die maximale Probengröße beträgt bei der verwendeten 
Auflösung im Durchmesser 1,6mm. Da zusätzlich etwas Platz für die Justierung notwendig 
ist, wurden 1,3mm als Probendurchmesser gewählt. 
 
Abbildung 23: Schematischer Aufbau des in-situ Ofens am ESRF ID 15 A. 
Die Ansteuerung des am ESRF verwendeten in-situ-Widerstandsofens (Abbildung 23) erfolgt 
mittels eines Eurotherm-Reglers. Als Ein- und Austrittsfenster für den Röntgenstrahl befinden 
sich auf der Vorder- und Rückseite des Ofens zwei Öffnungen. Isolationsmaterial schafft 
einen gewissen Abstand zu mit Aluminiumfolie bespannten Halterungen, welche die Öffnun-
gen gasdicht verschließen. Aluminium ist im eingestellten Röntgenenergiebereich nahezu 
röntgentransparent. Die maximalen Abmessungen einer Probe, die in diesem Ofen Platz 
findet, dürfen 5mm in der Höhe und einen Durchmesser von 2mm nicht überschreiten.  
An der Unterseite weist der Ofen eine Öffnung zum Einführen der Probe auf. Um zu verhin-
dern, dass die künstliche Atmosphäre durch diese Öffnung entweicht, ist in einem Abstand 
von ca. 0,5mm ein Aluminiumrohr montiert, das von unten mit Stickstoff gespült wird (siehe 
Abbildung 22). Die in-situ-Messungen der Kupferproben fanden in einer fließenden, reduzie-
renden Formiergas-Atmosphäre (4% Wasserstoff und 96% Helium) statt. Durch den Über-
druck tritt aus dem Spalt zwischen Ofen und Rohr fließendes Gas aus, so dass kein 
Sauerstoff eindringen kann und die reduzierende Atmosphäre im Ofen erhalten bleibt.  
Die Strahlungswärme des Ofens verursacht eine thermische Ausdehnung des darunter 
befindlichen Probenhalters (bestehend aus einer kleinen Eulerwiege, einem x-y-Trans-
lationstisch und einem Aluminiumoxidstab), so dass die Probe während einer Messung bis 
1050°C um über 100µm angehoben wird. Aus diesem Grund stimmen die Bildausschnitte 
der einzelnen Tomogramme nicht überein. Bereiche, die nicht auf allen Bildern zu finden 
sind, müssen von der Auswertung ausgeschlossen werden. 
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Aufgrund der unpräzisen Positionierung des Thermoelements im Ofen, wird eine konstant 
um ca. 50°C zu niedrige Temperatur angezeigt. Diese Abweichung ist in den Ergebnissen 
bereits berücksichtigt. 
3.6.3 Synchrotron-Tomographie am Bessy II 
Am Berliner Elektronenspeicherring für Synchrotronstrahlung (Bessy II) wurden ebenfalls 
Tomographie-Messungen an einer Probe aus einkristallinem Kupferpulver durchgeführt. 
Die Probe setzt sich aus sphärischen Teilchen mit Radien von ca. 100µm zusammen. Die in 
eine Quarzglaskapillare (Durchmesser 1,3mm) gefüllte Kugelschüttung wird in einem Rohr-
ofen unter Wasserstoffatmosphäre vorgesintert. Zuvor sind alle Partikel der Probe mittels FIB 
mit jeweils zwei Markierungen versehen worden (siehe 3.3). Diese Markierungen dienen zur 
Bestimmung der während des Sinterns auftretenden Orientierungsänderung. 
 
Abbildung 24: Temperaturprofil einer Probe mit FIB-Markierungen, gemessen am Bessy II in Berlin. Die Aufheiz-
rate beträgt 10K/min, die Abkühlrate 20K/min. Die Haltezeiten dauern jeweils 10min, vor der letzten Messung 1h. 
An der Beamline BAMline im Bessy II besteht nicht die Möglichkeit, mit weißem Strahl zu 
tomographieren. Die Messung eines einzelnen Tomogramms mit monochromatischem Strahl 
dauert deshalb mehrere Stunden. Da die Probe innerhalb dieser Zeitspanne auf der entspre-
chenden Temperaturstufe gehalten wird, schreitet der Sinterprozess voran. Aus den wäh-
rend der Aufnahmedauer stattfindenden Partikelbewegungen würde ein unscharfes 
Tomogramm resultieren. Aus diesem Grund wird die Probe zwischen den ex-situ-Messungen 
in einem Strahlungsofen (siehe 8.1) in Formiergas (90% N2 + 10% H2) gesintert. Nach den 
Sinterschritten bei 650°C, 750°C, 850°C, 950°C, 1050°C und 1050°C mit einer Stunde 
Haltezeit wird jeweils ein Tomogramm aufgenommen (siehe Abbildung 24). Die Aufheizge-
schwindigkeit beträgt stets10K/min, die Abkühlrate 20K/min.  
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Abbildung 25: Verwendeter Tomographie-Aufbau im Bessy II. 
Die Tomogramme wurden mit einer Energie von 50keV mit einer Belichtungszeit zwischen 
5,5 und 8,5 Sekunden aufgenommen. Zu Beginn einer Messung und nach je 100 Radio-
grammen werden 10 Flatfield-Messungen durchgeführt. Während jeder Aufnahme wird ein 
Binning (siehe 3.11.2) durchgeführt, das je vier Pixel zu einem zusammengefasst. Dadurch 
erhöht sich der Informationsgehalt pro Pixel und die Messzeit verringert sich um den Faktor 
4. Ein komplettes Tomogramm, bestehend aus 1500 Radiogrammen (vgl. 3.7) und 160 
Flatfield-Messungen (vgl. 3.7.2), dauert daher zwischen 4 und 5 Stunden. Nach diesem 
Binning liegt die Pixelgröße der Aufnahme bei ca. 0,86µm. Der Ringstrom beträgt nach einer 
Injektion, die in Abständen von 8 Stunden durchgeführt wird, ca. 300mA und sinkt bis zur 
nächsten Injektion auf ca. 150mA ab. Direkt hinter dem Monochromator sind als Vorfilter ein 
0,05mm starkes Kupferblech und ein 0,2mm dickes Aluminiumblech angebracht. Sie dienen 
zum Herausfiltern der weichen Strahlung und damit zur Verbesserung des Signal-Rausch-
Verhältnisses. 
Der Probenmanipulationsaufbau (siehe Abbildung 25) besteht aus zwei Eulerwiegen, einem 
Hubtisch zur Höhenanpassung der Probe, einem zur Synchrotronstrahlrichtung senkrechten 
Translationstisch und einem Rotationstisch. Der Rotationstisch wird durch zwei kleine Piezo-
Translationstische ergänzt. Diese dienen zur endgültigen Positionierung der Probe, ohne 
dass Veränderungen am justierten Probenturm vorgenommen werden müssen.  
Die CCD-Kamera pco.4000 der Firma pco AG (pco.imagin) trägt einen Chip mit einer Auflö-
sung von 4008 x 2672 Pixeln und ist in einen, mit einem Mikroskop vergleichbaren Aufbau 
integriert. Dieser Aufbau wurde von der Firma Optique Peter angefertigt. Als Szintillator kam 
eine 50µm dicke Schicht aus Cadmiumwolframat (CdWO4) zum Einsatz. 
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3.7 Rekonstruktion der Tomographie-Rohdaten 
Um ein qualitativ hochwertiges Tomogramm zu erhalten, müssen die Messdaten in der 
Regel vor der Rekonstruktion korrigiert werden. Ohne Korrekturen an den Radiogrammen 
können Artefakte die Analyse verfälschen. Aus diesem Grund werden neben den Aufnahmen 
(den Radiogrammen (Abbildung 26)) zusätzliche Dunkelbilder (Darkfield) und Weißbilder 
(Flatfield) aufgenommen. 
 
Abbildung 26: Radiogramm, aufgenommen am ESRF. 
3.7.1 Darkfield-Korrektur 
Bildfehler in Radiogrammen, die z.B. durch Fremdpartikel (Staub) oder durch Intensitätsfeh-
ler der Kamera bedingt sind, können bis zu einem gewissen Grad korrigiert werden. Zu 
Beginn jeder Messreihe werden 50 Darkfield-Aufnahmen (siehe Abbildung 27) bei geschlos-
senem Shutter vorgenommen. Diese müssen dieselbe Belichtungszeit wie die Radiogramme 
aufweisen. Diese Aufnahmen dienen der Bestimmung von Intensitätsfehlern der CCD-
Kamera und des Hintergrundrauschens. Durch Darkfield-Korrekturen können solche Defekte 
reduziert werden, indem von jedem aufgenommenen Radiogramm die gemittelte Dunkel-
feldmessung subtrahiert wird. Ohne eine Korrektur der statischen Fehler können im resultie-
renden Tomogramm möglicherweise Ringartefakten auftreten.  
 
Abbildung 27: Darkfield-Messung, aufgenommen am ESRF. 
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3.7.2 Flatfield-Korrektur 
Vor Beginn jeder Messung werden außerdem Flatfield-Messungen (Abbildung 28) durchge-
führt. Sie erfolgen bei geöffnetem Shutter, jedoch wird die Probe aus dem Sichtfeld der 
Kamera entfernt. Flatfield-Aufnahmen werden also aus derselben Kameraposition heraus 
wie die Radiogramme, jedoch ohne Probe durchgeführt. Sie zeigen eine gleichmäßig erhellte 
Fläche auf der Defekte, Fremdpartikel auf dem Szintillator, Inhomogenitäten der Struktur des 
Röntgenstrahls sowie die Empfindlichkeit der CCD-Kamera festgestellt werden können. Um 
einen homogenen Hintergrund zu erhalten, werden vor der Rekonstruktion alle Radiogram-
me durch das Mittel der Flatfield-Messungen dividiert. Dadurch kann die Anzahl der Artefakte 
im Tomogramm verringert werden. Allerdings besteht durch Rauschen in den Flatfield-
Messungen das Risiko, zusätzliche Ringartefakte hinzuzufügen. 
 
Abbildung 28: Flatfield-Messung, aufgenommen am ESRF. 
Nach Subtraktion der gemittelten Darkfield-Messungen (Idark) von den aufgenommenen 
Radiogrammen (Iroh) und anschließender Division durch das Mittel der Flatfield-Messungen 
(Iflat) erhält man als Resultat ein korrigiertes Radiogramm (Ikorr) (Abbildung 29). 
 
flat
darkroh
korr I
II
I
−
=  3.1 
 
Abbildung 29: Korrigiertes Radiogramm, aus Rohdaten des ESRF. 
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3.7.3 Rückprojektion 
Die Rekonstruktion der Radiogramme erfolgt mittels einer gefilterten Radon-Transformation 
[Kak99] [Kal05]. Zunächst werden die einzelnen Projektionsbilder (Radiogramme) gefiltert, 
um ein scharfes Bild zu erhalten [Kre90]. Anschließend findet die Rekonstruktion der Mess-
daten mittels einer Rückprojektion (Radontransformation) statt. Die einzelnen Radiogramme 
werden zu einem 3-dimensionalen Datensatz zusammengesetzt, der als Tomogramm 
bezeichnet wird. Dieser kann als Grauwertbild dargestellt werden (Abbildung 30). 
 
Abbildung 30: Rekonstruiertes Tomogramm: Sinterkugeln mit Teilchenradius von ca. 100µm. 
Die Winkelschritte und somit die Anzahl n der Radiogramme nehmen Einfluss auf die räumli-
che Auflösung eines Tomogramms. Um die gewünschte Auflösung zu erreichen, müssen die 
Winkel der Pixelzahl des Detektors angepasst werden. Dieser Schritt ist notwendig, um auch 
im Randbereich eine ausreichend gute Qualität zu erhalten (vgl. Abbildung 31). Idealerweise 
gilt: 
 
2
dn π⋅=  3.2 
d gibt dabei den Durchmesser des Radiogramms in Pixel an. 
Für die Rekonstruktion der am Dresdner Tischtomographen generierten Daten wird eine 
Modifikation einer Software verwendet, welche ursprünglich an der BAM (Bundesanstalt für 
Materialforschung und -prüfung) entwickelt wurde. Die Messdaten aus BESSY II und ESRF 
werden mit der Software PyHST rekonstruiert. 
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Abbildung 31: Rekonstruktion einer Schicht aus unterschiedlich vielen Projektionen (Projektionen stammen aus 
einem simulierten Datensatz). 
3.7.4 Minimierung von Ringartefakten 
Bei einer Messung werden Projektionen jeder Ebene einer Probe aus vielen (ca. d.π/2) 
Winkelrichtungen aufgenommen (Radiogramme). Die Projektionen einer Ebene lassen sich 
in sogenannten Sinogrammen zusammenfassend darstellen. 
Ein Sinogramm stellt einen senkrecht zur Drehachse liegenden Querschnitt durch die hinter-
einander aufgereihten Radiogramme eines Objekts dar. Da sich das zu messende Objekt auf 
einer Kreisbahn um eine Rotationsachse bewegt, ist ein Sinogramm eine Überlagerung 
vieler Sinuskurven. Die Parallelprojektion dieser Rotationsbewegung während der Tomogra-
phie ergibt eine Sinusbahn. 
Abbildung 32 zeigt schematisch, wie das Sinogramm einer Ebene aus den Radiogrammen 
einer gesamten Messung erstellt wird. Die Grauwerte einer Radiogrammzeile entsprechen 
den Projektionen der jeweiligen Schnittebene des Winkels. Aus jedem Radiogramm wird 
eine bestimmte Zeile auf eine neue Zeile des Sinogramms transferiert. 
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Abbildung 32: Schematische Erstellung eines Sinogramms und die spaltenweise Aufsummierung der Grauwerte. 
Aufgrund schadhafter Pixel auf dem CCD-Chip der Kamera, Defekten auf dem Szintillator 
oder Rauschen der Darkfield- bzw. Flatfield-Aufnahmen entstehen konzentrische Ringe im 
Tomogramm. Diese Ringartefakte können unter Verwendung der oben erklärten Sinogram-
me reduziert werden. In Sinogrammen erscheinen Ringartefakte als vertikale Linie, deren 
mittlerer Grauwert sich von den umgebenden Linien abhebt. Für die Korrektur wird zunächst 
die Summe der Grauwerte jeder Spalte gebildet. Die resultierende Kurve enthält zusätzliche 
Peaks, die sich auf die Ringartefakte zurückführen lassen. Mittels einer Korrekturfunktion 
gelingt es, diese weitestgehend zu entfernen bzw. zu glätten. Nach der Rekonstruktion der 
Daten ist das resultierende Tomogramm nahezu ringartefaktfrei [Boi05] [Boi06]. 
 
Werden alle aus der Rekonstruktion resultierenden Kurven als Grauwert aufgetragen und 
Zeile für Zeile untereinander geschrieben, entsteht eine 3-dimensionale Funktion. Alternativ 
können alle Radiogramme übereinander gelegt und die jeweiligen Pixelgrauwerte summiert 
werden. Daraus ergibt sich ebenfalls eine 3-dimensionale Funktion, deren Graph die Ring-
artefakte darstellt. Im Unterschied zu der im vorigen Abschnitt erläuterten Variante kann so 
statt einer 2-dimensionalen (wie bei der Methode nach M. Boin [Boi06]) eine räumliche 
Anpassung erfolgen. Dabei wird nach einzelnen Grauwerten gesucht, welche stark von den 
benachbarten Werten abweichen. Diese Punkte werden anschließend durch einen entspre-
chenden Faktor korrigiert. Im Folgenden werden die betroffenen Pixel aller Radiogramme mit 
diesem Faktor multipliziert. Auf diese Weise können Ringartefakte noch besser entfernt 
werden (Abbildung 33) [Sch0X]. 
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Abbildung 33: Schicht eines Tomogramms ohne und mit Korrektur der Artefakte mit der Methode nach M. 
Schulze. 
Die Erweiterung der oben beschriebenen Korrekturfunktion um eine weitere Dimension 
entstand in Zusammenarbeit mit Dipl.-Ing. Matthias Schulze vom Institut für Photogram-
metrie und Fernerkundung der Technischen Universität Dresden. 
3.8 Bildanalyse 
Die Bildanalyse der Tomogramme dient der Bestimmung der Partikelzentren, der Partikelra-
dien und Koordinationszahlen sowie der Verfolgung der Partikel über mehrere Sinterschritte. 
Ähnliche Auswertungen an zeitaufgelösten Tomogrammen von Kugelschüttungen werden 
von O. Wirjadi et al. beschrieben [Wir05]. Allerdings erfolgt dabei in einem ersten Schritt eine 
Binarisierung der Daten, so dass ein Teil der Bildinformationen verloren geht. Die in der 
vorliegenden Arbeit beschriebene Bildanalyse verzichtet auf eine Binarisierung, um mög-
lichst genaue Ergebnisse zu erzielen.  
3.8.1 Konvertierung 32-Bit in 8-Bit 
Die aus der Rekonstruktion der Tomogramme erhaltenen 32Bit-Daten nehmen sehr viel 
Speicherplatz in Anspruch (Bessy II - Tomogramme bis zu 32GB, ESRF - Datensätze bis zu 
4GB). Diese Datenmengen können in dem verwendeten Betriebssystem nicht als Ganzes 
verarbeitet werden. Durch Konvertierung der Daten in das 8Bit-Format kann der benötigte 
Speicherplatz um 75% reduziert werden. Da in diesem Format nur 256 Graustufen darstell-
bar sind, hat diese Umwandlung allerdings Qualitätseinbußen zur Folge. Dieses Format wird 
deshalb nur für die unter 3.8.3 beschriebene grobe Auffindung der Partikelmittelpunkte 
verwendet. Für exakte Analysen werden jeweils kleine Ausschnitte aus dem 32Bit-Format 
eingelesen. 
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3.8.2 Binning der Daten 
Zur weiteren Reduktion der anfallenden Daten findet ein Binning Anwendung. Bei einem 2er-
Binning werden beispielsweise jeweils 8 Voxel, also 2 für jede der drei Raumrichtungen, 
gemittelt und zu einem Voxel zusammengefasst. Dadurch verringert sich der benötigte 
Speicherplatz um 87,5% (bei einem 3er-Binning um 96,3% bei einem 4er-Binning um 98,4% 
der Ausgangsgröße). Die bei der anschließenden Bildanalyse anfallende Rechenzeit wird 
durch die Reduzierung der Datenmenge auf 3,125% (1/32) bis 0,39% (1/256) erheblich 
verkürzt. Die dadurch ebenfalls herabgesetzte räumliche Auflösung ist für die Auffindung der 
Partikel unerheblich. 
3.8.3 Findung der Partikel 
 
Abbildung 34: Schematische Darstellung der Findung der Partikel. a) Suche nach Bereichen mit einem Mindest-
grauwert b) Zusammenfassen der Mittelpunkte der detektierten Bereiche c) Berechnung des Schwerpunktes aus 
den Clustern der detektierten Mittelpunkte. 
Zur Auffindung der Partikel wird ein Tomogramm Voxel für Voxel auf die Möglichkeit hin 
überprüft, einen kugelförmigen Bereich um ein Voxel zu legen (Abbildung 34a). Es wird 
gefordert, dass sämtliche, in diesem Bereich liegende Voxel einen Mindestgrenzgrauwert 
überschreiten. Dieser wird schrittweise abgesenkt. Dadurch werden zunächst die eindeutig 
bestimmbaren Partikel detektiert und erst anschließend Partikel, welche z.B. aufgrund von 
Artefakten weniger gut bestimmt werden können. Der Radius der virtuellen Kugel wird etwas 
kleiner als die Partikelradien angesetzt. Anschließend wird der Kugelradius um ein Voxel 
verkleinert und die Grauwertgrenze wieder nach oben gesetzt. Dieser Vorgang wird mehr-
mals (meist 2 - 4mal) wiederholt. Auf diese Weise werden mögliche Mittelpunkte ermittelt 
und zu Clustern zusammengefasst (Abbildung 34b). Besteht ein Cluster aus einer ausrei-
chend großen Zahl an Voxeln (hier mindestens 6 zusammenhängende Voxel), wird der 
Schwerpunkt der Kugeln berechnet (Abbildung 34c). Dieser Schwerpunkt stellt nur eine 
angenäherte Position des tatsächlichen Mittelpunkts dar. 
Einen schematischen Verlauf der Auffindung der Kugelzentren und -radien ist in Abbildung 
38 dargestellt. 
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3.8.4 Mittelpunktsbestimmung der Partikel 
 
Abbildung 35: Schematische Darstellung der Mittelpunktsbestimmung. a) 
Berechnung und Auswertung von Grauwertlinien b) Ausgleichung der 
detektierten Oberflächenpunkte c) Löschen von falsch detektierten 
Oberflächenpunkten und erneute Ausgleichung d) Resultat mit 
Zentrumskoordinaten und Radius aller Partikel. 
Zur exakten Mittelpunktsbestimmung der Partikel werden 
zwischen den einzelnen Iterationsschritten virtuelle Linien von 
den zunächst nur ungenau bestimmten Mittelpunkten radial 
über den Rand der Kugeln hinaus gezogen (Abbildung 35a). 
Sie werden in gleichen Winkelabständen angeordnet (z.B. in Schritten von 1°). Für eine 
ausreichende Genauigkeit werden zur Ermittlung der Grauwertlinien statt der reduzierten die 
original 32Bit-Datensätze herangezogen und der entsprechende Teilausschnitt eingelesen. 
 
Abbildung 36: Grauwertlinienverlauf und dessen Ableitungen vom Kugelmittelpunkt über die Kugeloberfläche 
hinaus. An dieser Stelle befindet sich kein Kontaktpartner. Die 2. Ableitung der Grauwertline ist auf der rechten 
Achse in Grauwert / Voxelschritt² aufgetragen. 
Die Grauwerte einer Linie werden in 0,5 Voxel-Schritten über eine 8er-Umgebung berechnet. 
Bei jedem dieser Schritte wird um den zu bestimmenden Punkt ein virtuelles Voxel gelegt. In 
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den Mittelgrauwert gehen alle Voxel (max. 8) mit denen das virtuelle Voxel Überschneidun-
gen aufweist, anteilig am überlappenden Volumen gemessen, ein. Die so gewonnenen 
Mittelgrauwerte werden zu einer Grauwertlinie zusammengesetzt. Mit Hilfe der Ableitungen 
dieser Grauwertlinien können Oberflächenpunkte eines Partikels detektiert werden. Die 
Ableitungen weisen an der Kugeloberfläche einen deutlichen Sprung auf. Das Minimum der 
Ableitung kann unter Verwendung des Nulldurchgangs der zweiten Ableitung noch exakter 
bestimmt werden (Abbildung 36). Die Erhöhung des Grauwertes direkt vor dem deutlichen 
Abfall kann als Folge einer Randaufhärtung erklärt werden. Dieser Peak wirkt sich jedoch 
nicht auf die Genauigkeit aus. Kann kein eindeutiger Grauwertsprung in der Ableitung detek-
tiert werden (Abbildung 37), weil sich an dieser Stelle z.B. ein Kontaktpartner befindet, wird 
kein Oberflächenpunkt ermittelt. Dieser Fall tritt ein, wenn der prozentuale Abfall der Grau-
wertlinie geringer ist, als der eingestellte Schwellenwert.  
 
Abbildung 37: Grauwertlinienverlauf und dessen Ableitungen vom Kugelmittelpunkt über die Kugeloberfläche 
hinaus. Kann nur ein geringer Abfall der Kurve an der Oberfläche des Partikels detektiert werden, befindet sich in 
dieser Richtung ein Kontaktpartner. Die 2. Ableitung der Grauwertline ist auf der rechten Achse in Grauwert / 
Voxelschritt² aufgetragen. 
Die Oberflächenpunkte werden anschließend mittels einer iterativen Kugelausgleichs-
Rechnung (siehe 2.9.3) angepasst. In fünf Iterationsschritten wird eine ausreichende Genau-
igkeit erzielt. Punkte, die zu weit von der ermittelten Kugelschale entfernt liegen, um Oberflä-
chenpunkte sein zu können, werden ausgeschlossen (Abbildung 35b). Daraufhin wird die 
Ausgleichsrechnung erneut durchgeführt. Oberflächenpunkte von Kugeln, die von einer 
perfekt sphärische Form abweichen, werden durch die Ausgleichsrechnung gemittelt, so 
dass auch bei z.B. einer elliptischen Form immer derselbe Mittelpunkt bestimmt werden 
kann. Als Ergebnis erhält man die exakten Mittelpunktskoordinaten und den Radius jeder 
einzelnen Kugel (Abbildung 35c und Abbildung 35d). Nachdem eine Kugel auf diese Weise 
bestimmt ist, wird sie „geschwärzt“, d.h. ihre Grauwerte werden auf Null gesetzt. Bei einem 
weiteren Durchlaufen des „Grobfindungsprozesses“ wird sie so nicht mehr gefunden und 
nicht noch einmal bearbeitet, was eine erhebliche Zeitersparnis darstellt. Zudem schließt 
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diese Verfahrensweise das Auffinden einer falschen Kugel an Stellen, z.B. an „Tripelpunk-
ten“ aus, wo drei Kugeln aufeinander treffen. Da die Kugeln von einer Art Grauschleier 
umgeben sind, besteht an diesen Stellen die Möglichkeit, dass anstatt von zwei bzw. drei 
Kugeln eine einzige ermittelt wird. Allerdings weisen die tatsächlichen Kugeln eine größere 
Homogenität und einen höheren Grauwert auf und werden aus diesem Grund zuerst gefun-
den. Nach einer „Schwärzung“ können deren Grauwerte nicht mehr in eine vermeintliche 
Kugel eingehen. 
 
Abbildung 38: Schematische Darstellung des Verfahrens zur Mittelpunktsbestimmung. 
3.8.5 Markierung und manuelle Zuordnung homologer Kugeln 
Allen Kugeln wird in der Auffindungsreihenfolge ein fortlaufender Index zugeordnet. Das ist 
notwendig, um die Kugeln über die verschiedenen Sinterschritte hinweg verfolgen und zwei 
aufeinander folgende Sinterschritte verknüpfen zu können. In jede Kugel wird eine etwas 
kleinere Kugel eingezeichnet, deren Grauwert dem jeweiligen Index entspricht. Aus diesem 
Grund muss das Bild im 32Bit-Format ausgegeben werden, im 8Bit-Format würde keine 
ausreichende Zahl an Grautönen zur Verfügung stehen. 
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In jedem Tomogramm müssen etwa 10 - 30 homologe Kugeln manuell zugeordnet werden, 
um der Software einen Startwert zur Wiederfindung der Kugeln vorzugeben. 
3.8.6 Zuordnung der einzelnen Kugeln 
Die einzelnen Tomogramme werden anhand der ermittelten homologen Kugelmittelpunkte 
(aus 3.8.5) transformiert. Abhängig von der Veränderung, die eine Probe beim Sintern 
erfahren hat, werden sie mit Hilfe einer räumlichen Transformation (siehe 2.9.1) ausgerichtet, 
gestaucht oder gedehnt. Anschließend erfolgt über eine Abstandsrechnung die Identifizie-
rung der übrigen, noch nicht manuell zugeordneten Kugeln (siehe 3.8.5) in den verschiede-
nen Tomogrammen. Die Mittelpunktskoordinate einer Kugel wird mit allen Kugelkoordinaten 
des vorangegangenen Sinterschritts verglichen. Über die geringste Abweichung kann die 
identische Kugel festgestellt werden. Kugeln, die nicht sowohl im vorangegangen als auch im 
aktuellen Bild zu finden sind, werden ausgeschlossen. Aufgrund der Wärmeausdehnung 
wandern Kugeln nach oben oder unten aus dem tomographierten Bereich heraus. Bei jedem 
Sinterschritt werden daher weniger Kugeln zugeordnet. 
3.8.7 Anpassung der Kugelindizes 
Aufgrund der schrittweisen Aussortierung wird im Tomogramm des letzten Sinterschritts die 
geringste Anzahl von Kugeln durch die Bildanalysesoftware gefunden. Diese Anzahl gilt als 
Referenzwert, aus sämtlichen Tomogrammen werden nun diejenigen Kugeln aussortiert, die 
nicht ebenfalls im letzten auftreten. Dadurch wird sichergestellt, dass nur Kugeln weiter 
untersucht werden, die in allen Tomogrammen aufgenommen wurden. Im Anschluss daran 
werden die Kugeln zugeordnet, indem jeder einzelnen Kugel in jedem Sinterschritt derselbe 
Index zugewiesen wird.  
3.8.8 Ermittlung der Kontaktpartner 
Die Kontaktpartnerbestimmung verläuft im Wesentlichen wie die Mittelpunktsbestimmung der 
Partikel (vgl. 3.8.4). Es wird ein ausreichend großer Bildausschnitt aus der kompletten 32Bit-
Datei ausgeschnitten und eingelesen. Ausgehend von einer Kugel werden die sich in der 
Umgebung befindlichen Kugeln über eine Abstandsberechnung ermittelt. Zwischen den 
Kugelmittelpunkten werden wiederum Grauwertlinien gezogen und ausgewertet. Befindet 
sich ein größerer Sprung in der Ableitung der Grauwertlinie, handelt es sich nicht um einen 
Kontaktpartner (vgl. Abbildung 36). Verläuft die Grauwertlinie und damit auch die Ableitung 
dagegen ohne Sprung, wird die benachbarte Kugel als Koordinationspartner definiert (vgl. 
Abbildung 37).  
 
Für die Genauigkeit, mit der Kontaktpartner ermittelt werden, ist die Schärfe des To-
mogramms entscheidend. Sie wirkt sich auf den (Un-)Schärfegrad des Grauwertsprungs 
zwischen 2 Partikeln aus, woraus Fehler bei der Oberflächenbestimmung und bei der Ermitt-
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lung des Radius resultieren. Durch einen geringen Grauwertsprung werden den Partikeln 
irrtümlich mehr Kontaktpartner zugeordnet. Für eine sinnvolle Kontaktpartnerdetektion ist es 
daher wichtig, dass alle Tomogramme einer Messserie dieselbe Bildqualität aufweisen. 
 
Als Ergebnis erhält man eine Tabelle mit den Mittelpunkten, Radien und Kontaktpartnern 
aller Kugeln, die in sämtlichen Tomogrammen auftreten. Jeder einzelnen Kugel wird ein 
Index zugeordnet, der es ermöglicht, eine Kugel über den gesamten Sinterverlauf zu verfol-
gen. 
3.8.9 Detektierung der FIB-Bohrungen im Tomogramm 
Zur Detektierung der FIB-Bohrungen wird zunächst eine noch genauere Oberflächenbe-
stimmung durchgeführt (vgl. 3.8.4), bei der in Abständen von 0,5° in alle Richtungen ein 
Oberflächenpunkt ermittelt und in einer Sinusprojektion (vgl. Abbildung 17) dargestellt wird 
(Abbildung 39a). An Stellen mit Kontaktpartnern, Artefakten oder FIB-Bohrungen, kann 
aufgrund eines zu geringen Grauwertsprungs kein Oberflächenpunkt ermittelt werden. Ein 
geringer bzw. lang gezogener Grauwertsprung ist die Folge eines Grauwertschleiers an den 
besagten Stellen, der dazu führt, dass der Abfall weniger markant ausfällt. Aus diesem 
Grund wird an nicht detektierbaren Stellen anhand der Umgebungspunkte künstlich ein 
Oberflächenpunkt berechnet. 
 
Um kleinere Dellen sowie FIB-Bohrlöcher, bei denen dennoch Oberflächenpunkte gefunden 
werden, auszugleichen, werden alle Oberflächenpunkte noch einmal über ihre nähere 
Umgebung gemittelt. Die gesamte Oberfläche wird auf diese Weise geglättet. Als Zwischen-
ergebnis erhält man eine 2-dimensionale Sinus-Projektion (siehe 2.10) der Oberflächenrau-
igkeit (Abbildung 39b). Des Weiteren wird von jedem Oberflächenpunkt aus in einem 
Abstand von 2 Voxeln eine 3 Voxel lange Linie in Richtung des Mittelpunktes gelegt und 
deren mittlerer Grauwert berechnet. Aus dieser Projektion lässt sich nun die FIB-Bohrung 
bestimmen (Abbildung 39c). Um andere Defekte in der Kugeloberfläche wie z.B. Risse, 
kleine Dellen sowie vereinzelt auftretende Ringartefakte von der Untersuchung auszuschlie-
ßen, muss bei jeder Kugel manuell ein kleiner Suchbereich vorgegeben werden. In diesem 
Bereich wird der geringste Grauwert ermittelt. Dieser wird anschließend so lange erhöht bis 
man auf einen Punkt stößt, der mindestens vier Voxel von den bisher gefundenen Punkten 
entfernt liegt. Damit ist der Suchvorgang beendet. Der Schwerpunkt aller gefundenen Punkte 
(abzüglich des letzten) weist nun die gesuchten Koordinaten auf.  
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Abbildung 39: Analyse zur Detektierung der FIB-Markierungen. a) Detektierte Oberfläche b) Geglättete Oberflä-
che c) Grauwerte direkt unterhalb der geglätteten Oberfläche. 
3.9 Auswertung der Daten 
Die Auswertung der Daten erfolgt anhand der mittels Bildanalyse erstellten Tabellen. Diese 
enthalten Informationen über die Mittelpunkte der Partikel, deren Radien und Kontaktpartner. 
3.9.1 Randkugeln und einzelne Kugeln 
Vor der Datenanalyse ist es notwendig, Kugeln ohne Kontaktpartner auszuschließen. Dabei 
handelt es sich beispielsweise um Kugeln in Randbereichen, deren Kontaktpartner außer-
halb des tomographierten Bereichs liegen. Für gewisse Aspekte der Auswertung ist es 
notwendig, ebenfalls Kugeln mit nur einem Kontaktpartner auszuschließen. Dies ist z.B. für 
die Winkelberechnung über 2 Kontaktpartner unabdingbar (siehe 3.9.2).  
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Abbildung 40: Ermittlung der Randpartikel über den Winkel zwischen den Vektoren u und vi. 
Um den überproportional großen Einfluss der Randpartikel im Modellversuch im Vergleich zu 
einer realen Anwendung auszugleichen, können von den Probenrändern aus n Partikellagen 
von der Analyse ausgeschlossen bzw. diese Randpartikel gesondert betrachtet werden. Das 
muss von Fall zu Fall in Abhängigkeit von Probengröße und Partikelradius entschieden 
werden. Die Randpartikel werden bestimmt, indem vom Schwerpunkt der Probe zu jedem 
Partikel ein Vektor u gelegt wird. Anschließend wird von der aktuell zu untersuchenden Kugel 
ein Vektor vi zu jeder anderen Kugel berechnet und der Winkel zwischen den Vektoren u und 
vi berechnet. Existiert kein Winkel, der einen gewisser Schwellenwert (hier 135°) überschrei-
tet, so wird diese Kugel als Randkugel definiert (Abbildung 40). Diese Analysemethode 
verhindert, dass Partikeln im Innern der Probe, die an eine Pore grenzen, ebenfalls in diese 
Kategorie fallen. Über den Abstand der im Inneren liegenden Kugeln zu den Randkugeln 
kann nun eine bestimmte Anzahl von Partikellagen von der Auswertung ausgeschlossen 
werden. 
3.9.2 Bestimmung der Rotation während des Sinterns 
Das Hauptaugenmerk dieser Arbeit liegt auf dem kooperativen Materialtransport, speziell auf 
der Rotation der einzelnen Sinterpartikel. Im Rahmen dieser Arbeit wurden drei verschiedene 
Ansätze zur Rotationsbestimmung erarbeitet und verwendet. 
Der erste Ansatz nutzt den Winkel zwischen jeder Kugel und zwei ihrer Kontaktpartner. 
Voraussetzung dafür ist, dass die benachbarten Kugeln sowohl vor als auch nach dem zu 
untersuchenden Sinterschritt Kontaktpartner sind. Die Änderung dieses Winkels während 
eines Sinterschritts wird berechnet und der Kugel zugewiesen. Aus allen Kombinationen der 
jeweiligen Kugel und je zwei ihrer Kontaktpartner kann ein Mittel gebildet werden. Jedoch 
spiegelt sich die Änderungsrate nur dann vollständig in diesem Mittelwert wieder, wenn der 
kooperative Materialtransport in der Winkelebene stattfindet. Je stärker die Rotationsrichtung 
von der Winkelebene abweicht, umso stärker wird die berechnete Winkeländerung zu gerin-
geren Werten hin verschoben.  
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Abbildung 41: Anteil der berechneten Rotation in Bezug auf den Winkel zwischen Rotationsachse und Winkel-
ebene. Die Winkelebene setzt sich aus dem Mittelpunkt der Kugel und den Mittelpunkten der beiden betrachteten 
Kontaktpartner zusammen. 
Die berechneten Winkeländerungen beziehen sich stets auf zwei Kugeln und sollten deswe-
gen zunächst durch 2 dividiert werden. Wenn die Rotation nicht in der entsprechenden 
Winkelebene (Ebene, die von den drei Mittelpunktskoordination der untersuchten Partikel 
aufgespannt wird) stattfindet, nimmt der berechnete Wert mit einer Kosinusfunktion ab und 
muss daher im Mittel mit dem Faktor π/2 multipliziert werden (Abbildung 41). Der resultieren-
de Faktor ergibt sich demnach zu π/4. 
 
Alternativ können sich in einem zweiten Ansatz die Winkel statt auf eine einzelne Kugel auch 
auf den Kontakt zwischen zwei Kugeln beziehen. Der Vektor zwischen den Mittelpunkten 
eines Kontaktpartner-Paares wird ermittelt und die Winkeländerung zwischen diesem und 
jedem beteiligtem Kontaktpartner der beiden Kugeln berechnet. Daraus ergibt sich wiederum 
ein Mittelwert der Winkeländerung. 
 
Der dritte Ansatz, der augenscheinlich die beste Annäherung an die tatsächliche Winkelän-
derung darstellt, beruht auf einer räumlichen Transformation eines jeden Partikels und 
dessen Kontaktpartnern (siehe 2.9.1). Der Verbund wird dabei vor und nach jedem Sinter-
schritt verglichen und anhand einer Ausgleichsrechnung angepasst, so dass die Abweichun-
gen minimiert werden. In fünf Iterationsschritten wird eine ausreichende Genauigkeit erzielt. 
Im Anschluss kann die Winkeländerung zwischen einer Kugel und dem jeweiligen Kontakt-
partner berechnet werden. Eine Mittelung der Werte ist bei dieser Methode nicht notwendig 
(siehe Abbildung 42). 
Als Resultat lassen sich die differentielle und kumulative Rotation berechnen. Die differentiel-
le Rotation bezieht sich stets auf den vorhergehenden Sinterschritt, die kumulative Rotation 
bezieht sich auf den ersten Sinterschritt einer Temperaturserie. 
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Abbildung 42: 2-dimensionales Beispiel für die Bestimmung der Rotation nach vorheriger Ausgleichsrechnung. 
Durch die Ausgleichung wird der in der Summe geringste Winkel eingestellt. Die roten, durchgezogenen Kreise 
stellen die Kugel und deren Kontaktpartner beim n-ten Sinterschritt dar, die blauen, gestrichelten Kreise beim 
(n+1)-ten Sinterschritt. 
Eine im weiteren Verlauf dieser Arbeit beschriebene „Eigenrotation“ kann anhand von per 
FIB eingebrachten Markierungen detektiert werden (siehe 3.3). Die Bestimmung der Eigen-
rotation erfolgt ebenfalls über den dritten Ansatz. Die Markierungen tragen bei der Aus-
gleichsrechnung zwischen einer Kugel und deren Kontaktpartner zwar nicht zur Ermittlung 
der Transformationsmatrix bei, jedoch gehen die Markierungskoordinaten mit in die Trans-
formation ein. Im Anschluss daran können nun die Winkeländerungen der Markierungen 
über je zwei verschiedene Sinterschritte einer Probe berechnet werden. 
Die Berechnung sämtlicher, in dieser Arbeit angegebenen Rotationswerte basiert auf dem 
dritten Ansatz. 
3.9.3 Kontaktpartner 
Die Anzahl der Kontaktpartner wird der, aus der Bildanalyse resultierenden Tabelle entnom-
men. Neu gebildete und gebrochene Kontakte können durch einen Vergleich der Indizes der 
Kontaktpartner vor und nach dem zu untersuchenden Sinterschritt ermittelt werden. 
3.9.4 Bestimmung der relativen Dichte 
Die relative Dichte, also die Dichte eines lokalen Bereichs innerhalb einer Probe, kann 
mittels zweier verschiedener Methoden ermittelt werden.  
Die erste und schnellere Möglichkeit besteht darin, eine virtuelle Kugel um das zu untersu-
chende Partikel zu legen und das Volumen der sich darin befindlichen Partikeln zu bestim-
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men. Aus dem Verhältnis des gefüllten zum leeren Volumen kann die radiale Dichte jedes 
Partikels festgestellt werden. 
Alternativ kann mit der zweiten Methode die Bestimmung der umgebenden relativen Dichte 
über eine modifizierte Voronoi-Zerlegung [Gol94] erfolgen. Diese Methode beschreiben 
bereits andere Autoren im Zusammenhang mit Simulationen [Arz82]. Bei der ursprünglichen 
Voronoi-Zerlegung wird jeder Punkt im 2- oder 3-dimensionalen Raum dem nächstgelegenen 
Messpunkt zugewiesen. Dadurch entstehen flächige oder räumliche Vielecke, welche sich 
nicht überlappen. Diese Methode kommt z.B. bei der Berechnung von Wachstumsprozessen 
von Keimen zum Einsatz [Ohs00]. Die hier verwendete Modifikation bewirkt, dass, statt von 
einem Punkt, von einer Kugeloberfläche ausgegangen wird. Dabei wird der minimale Ab-
stand von jedem Voxel zur nächstgelegenen Kugeloberfläche berechnet. Auf diese Weise 
wird jedem Partikel ein umgebender virtueller Bereich zugeordnet. Aus dem Verhältnis 
seines Volumens zum Kugelvolumen wird die relative Dichte berechnet. 
Die zweite hier beschriebene Methode liefert die exakteren Ergebnisse und fand in dieser 
Arbeit Anwendung. 
3.9.5 Schwindung der Probe 
Die Schwindung der gesamten Probe wird ermittelt, indem die z-Werte der jeweils 20 obers-
ten und untersten Partikel einer Probe gemittelt und deren Differenz berechnet wird. Ein 
vergleichbares Ergebnis kann mittels einer Dilatometermessung gewonnen werden. Dassel-
be Verfahren wird auch auf die x- und y-Werte dieser Partikel angewendet. Diese Methode 
funktioniert unter der Voraussetzung sehr gut, dass sich die Lage der Probe während der 
Messungen nicht verändert. Durch eine Neigung der Probe wird die Berechnung verfälscht. 
Dem kann entgegengewirkt werden, indem bei jeder Messung dieselben Kugeln zur Be-
stimmung der Schwindung herangezogen werden. Die Bildanalysesoftware ermöglicht die 
Detektierung bestimmter Kugeln über den Sinterverlauf. 
3.9.6 Zentrumsannäherung 
Der Abstand der Mittelpunkte zweier Koordinationspartner wird zum Maß für eine Zentrums-
annäherung. Dabei wird bei jeder Kugel ausschließlich der am nächsten gelegene Kontakt-
partner in die Messung einbezogen. Auf diese Weise können Effekte wie neu gebildete und 
gebrochene Kontakte von der Messung ausgeschlossen werden. 
3.9.7 Systematischer Fehler bei in-situ ESRF-Messungen 
In den Ergebnissen der ERSF-Messungen ist ein systematischer Fehler enthalten, der im 
Folgenden aufgezeigt wird. 
Zwischen 650°C und 750°C zeigt sowohl die differentielle als auch die kumulative Rotations-
kurve trotz Ausgleichsrechnung eine erhöhte Rotation (Abbildung 43). Im selben Tempera-
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turbereich geht aus der Auswertung der Daten, die keiner Ausgleichsrechnung unterzogen 
wurden, ebenfalls ein starker Anstieg der Rotation hervor. 
Abbildung 44 zeigt die Differenz zwischen einem Radiogramm, das bei 607°C aufgenommen 
wurde und des gleichen Radiogramms bei 716°C. Die frei gesinterte Probe ist (unterhalb des 
Bildausschnitts) mit einem 2-Komponenten-Keramikklebstoff auf MgO-Basis (Ceramabond 
Typ 571 der Firma Kager Industrieprodukte GmbH) auf dem Probenhalter fixiert. Es ist 
deutlich zu erkennen, dass sich die Probe während der Messung um ca. 2,2° zur Seite 
geneigt hat.  
 
Abbildung 43: Rotationsmessung, aufgetragen über der Sintertemperatur der Probe mit und ohne vorherige 
Ausgleichsrechnung der globalen Bewegungen. Frei gesinterte Proben aus monokristallinen Partikeln mit einem 
Teilchenradius von ca. 30µm. Die differentielle Rotation ist in °/Sinterschritt angegeben. 
Neigungen zwischen den einzelnen Tomogrammen können durch eine Ausgleichsrechnung 
(siehe 2.9.1) nivelliert werden. Bewegt sich die Probe jedoch während der Aufnahme eines 
Tomogramms (also während der 851 Radiogrammen), ergibt sich ein „unscharfes“ Bild, 
dessen rechnerische Ausgleichung nicht möglich ist. Dementsprechend muss der Peak um 
650°C von der Analyse ausgeschlossen werden. Da sich die Probe nach dem Peak nicht 
weiter bewegt hat und so die Ausgleichungsrechnung greift, kann die Kurve im weiteren 
Verlauf als korrekt angenommen werden.  
Den Kurven nach zu urteilen, härtet der Klebestoff zur Fixierung auf dem Probehalter erst bei 
ca. 650°C vollständig aus, wobei es zu einer Neigung der gesamten Probe kommt. 
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Abbildung 44: Resultat der Subtraktion eines Radiogramms bei 607°C von dem gleichen Radiogramm, gemessen 
bei 716°C. Es wird ersichtlich, dass sich die Probe während der Messung um mindestens 2,2° geneigt haben 
muss. 
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4 Ergebnisse 
4.1 Kupferpulver 
4.1.1 Monokristallines Kupferpulver 
 
Abbildung 45: Schliffe des verwendeten monokristallinen Kupferpulvers bei Raumtemperatur. Teilchenradius 
links: ca. 30µm; rechts: ca. 100µm. 
In Abbildung 45 sind die Schliffbilder des verwendeten monokristallinen Kupferpulvers 
dargestellt. Die im Radius 30µm großen Partikel wurden durch Aufschmelzen von polykristal-
linem Pulver hergestellt (siehe 3.1). Sie sind zum größten Teil monokristallin, allerdings 
treten in einigen Partikeln Zwillingskorngrenzen auf. Diese Zwillingskorngrenzen haben nur 
eine minimal höhere spezifische Energie als das ungestörte Kristallgitter. Sie weisen außer-
dem keine sekundären Versetzungen auf, welche auf das Sintergeschehen Einfluss nehmen 
könnten und können daher bei der Analyse der Sinterverhaltens vernachlässigt werden. 
Außerdem werden für die Untersuchung Partikel mit einem Teilchenradius von 100µm 
verwendet. Sie bestehen im Durchschnitt aus zwei bis drei Körnern. Die Korngrenzen kön-
nen sich zwar auf das Sinterverhalten auswirken, jedoch nur, wenn sie direkt in einen Sinter-
kontakt münden. Dies ist aufgrund der Größe der Körner nur selten der Fall. Die Teilchen 
können daher im Bereich der Sinterkontakte als monokristallin angenommen werden. 
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4.1.2 Polykristallines Kupferpulver 
 
Abbildung 46: Schliffbilder von Proben aus polykristallinen Partikeln, die bei verschiedenen Temperaturen 
gesintert wurden. Das Kupferpulver stammt von der Firma ECKA Granulate GmbH & Co. KG. Der Partikelradius 
beträgt ca. 30µm. Die Proben wurden bei der jeweils angegebenen Temperatur für 60min in H2 gesintert. 
Abbildung 46 zeigt mehrere Schliffbilder von Proben aus luftverdüstem, polykristallinem 
Pulver der Firma Ecka Granulate GmbH & Co. KG. Anhand mehrerer Schliffbilder bei Raum-
temperatur wird der durchschnittliche Kristallitdurchmesser mit 7µm bestimmt. Die Proben 
werden mit 10K/min in einer reduzierenden Atmosphäre (Wasserstoff) auf die angegebenen 
Temperaturen aufgeheizt und eine Stunde lang auf der jeweiligen Temperatur gehalten, 
bevor sie wieder abgekühlt werden. Eine chemische Analyse ergibt einen Kupferanteil von 
über 99,9% und einen Eisenanteil von weniger als 0,01%. Jedoch geht bereits aus den 
Schliffbildern bei Raumtemperatur hervor, dass sich Fremdphasen, in diesem Fall Oxide, auf 
den Korngrenzen befinden. Bei 600°C (dies entspricht dem Vorsinterschritt der in Kapitel 4.2 
bis 4.4 beschriebenen Proben) ist deutlich zu erkennen, dass die Korngrenzen durch die 
sogenannte Wasserstoffkrankheit (siehe 2.5) aufgesprengt werden. Im weiteren Verlauf des 
Aufheizungsprozesses verrunden die entstandenen Poren. Die Probe dehnt sich nur noch 
wenig aus, bis sie bei 800°C die höchste Porendichte aufweist. Ab 900°C heilen die gebilde-
ten Poren wieder aus, wodurch die Probe leicht schwindet. Dieses Verhalten wird durch die 
am Dilatometer gemessenen Kurven (siehe Abbildung 58) bestätigt. Dieses Kupferpulver 
muss als „Realpulver“ und nicht als Modellpulver angesehen werden. 
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4.2 Einfluss der Haltezeit auf das Sinterverhalten 
Der Einfluss der Haltezeit während des Sinterprozesses wird sowohl an Proben aus mono- 
als auch aus polykristallinen Partikeln analysiert. Die Messungen wurden in-situ am ESRF in 
Grenoble durchgeführt. 
4.2.1 In-situ Tomographie-Messungen an Proben aus monokristal-
linen Teilchen 
Die in diesem Kapitel aufgeführten Ergebnisse beziehen sich alle auf dieselben beiden 
Proben aus monokristallinen Partikeln mit Teilchenradien von ca. 30µm. Eine der beiden 
Proben wurde kontinuierlich mit 10K/min aufgeheizt, bei der zweiten wurden zusätzliche 
Halteperioden von jeweils 1h bei 650°C, 750°C, 850°C, 950°C und 1050°C hinzugefügt. 
 
Abbildung 47: Differentielle und kumulative Rotation und Temperaturverlauf der Messung über dem Tomogramm-
index. Frei gesinterte Proben aus monokristallinen Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 
10K/min. Jeweils 1h Haltezeit bei 650°C, 750°C, 850°C, 950°C und 1050°C. Die differentielle Rotation ist in 
°/Sinterschritt angegeben. Die Balken in y-Richtung stellen die Standardabweichung, also die Streuung der 
Messwerte dar. 
Abbildung 47 zeigt den Verlauf der Partikelrotation in Abhängigkeit vom Tomogrammindex. 
Diese Darstellungsweise wurde zur Veranschaulichung der mit Haltezeiten aufgenommenen 
Messwerte gewählt. Die Rotationswerte werden über die auf die Partikel bezogene Änderung 
des Winkels (siehe 3.9.2, Ansatz 3) ermittelt. In diesem Diagramm ist außerdem der Tempe-
raturverlauf verzeichnet. In Abbildung 48 ist exemplarisch die Häufigkeitsverteilung einiger 
ausgewählter Tomogramme über der kumulativen Rotation dargestellt. Die Haltezeiten 
betragen jeweils 60min. 
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Abbildung 48: Häufigkeitsverteilung über der kumulativen Rotation für ausgewählte Tomogramme bzw. Tempera-
turen. Frei gesinterte Proben aus monokristallinen Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 
10K/min. Jeweils 1h Haltezeit bei 650°C, 750°C, 850°C, 950°C und 1050°C. 
 
Abbildung 49: Differentielle und kumulative Rotation über der Temperatur. Frei gesinterte Proben aus mono-
kristallinen Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Ohne Haltezeit bzw. mit 
jeweils 1h Haltezeit bei 650°C, 750°C, 850°C, 950°C und 1050°C. In den Haltezeiten beträgt der Abstand 
zwischen den Messwerten ca. 3,5min. Die differentielle Rotation ist in °/Sinterschritt angegeben. 
In Abbildung 47 ist exemplarisch für alle weiteren in dieser Arbeit abgebildeten Rotationskur-
ven die Streuung der Messwerte dargestellt. Die Messfehler der Einzelmessungen entspre-
chen ungefähr dem Wert der ersten Messung der differentiellen Rotationen. Dieser ist 
zugunsten einer besseren Übersichtlichkeit jedoch nicht im Diagramm vermerkt, sondern in 
Kapitel 8.7.1 tabellarisch dargestellt. Die für den Mittelwert berechneten Messfehler bewegen 
sich aufgrund der hohen Anzahl gemessener Partikel pro Probe in einer so kleinen Größen-
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ordnung, dass sie nicht eingezeichnet werden können. Auch sie sind in dieser Tabelle 
eingetragen (siehe 8.7.1). 
In einem weiteren Diagramm (siehe Abbildung 49) wird zum Vergleich die differentielle und 
kumulative Rotation über der Temperatur aufgetragen. Ergänzt werden sie durch die Kurven 
der differentiellen und kumulativen Rotation einer Probe, die ohne Haltezeiten gesintert 
wurde. Die differentielle Rotation ist insgesamt betrachtet bei beiden Proben gering. Die 
Messwerte liegen, bezogen auf den jeweils vorangegangenen Sinterschritt, in einem Bereich 
zwischen 0,1° und 0,2°. Bei der mit Haltezeiten gesinterten Probe unterscheiden sich die 
Aufheizphasen von den Haltezeiten bei 650°C, 750°C, 850°C, 950°C und 1050°C und sind 
an einer erhöhten differentiellen Rotation zu erkennen. Während der Haltezeiten nimmt die 
differentielle Rotation ab. Da die Probe im Vorfeld bereits bei 600°C vorgesintert wurde, kann 
dieser Unterschied erst ab 600°C beobachtet werden. Die kumulative Rotation weist hinge-
gen während der Aufheizphasen kaum einen Anstieg auf. Sie ist ebenfalls gering und liegt 
nur wenig über den Werten der differentiellen Rotation. Die kumulative Rotation setzt sich 
während der Haltezeiten in geringem Umfang fort. Bei 650°C und 750°C sind leichte An-
stiege festzustellen, bei 850°C kommt die Rotation nahezu zum Stillstand. Von der ersten 
Messung bei 538°C bis 950°C verläuft die Kurve annähernd linear und steigt anschließend 
leicht an. Die kumulative Rotation liegt nun im Vergleich zu der Probe ohne Haltezeit höher. 
Ab 1050°C ist ein verstärkter Anstieg zu verzeichnen, der sich auch während der Haltezeit 
fortsetzt. Allerdings nimmt die Änderungsrate der kumulativen Rotation in diesem Bereich ab. 
 
Erst ab einer Temperatur von 950°C sind leichte Rotationen zu verzeichnen, die aber im 
Vergleich zu den in der Literatur beschriebenen Werten (vgl. Kapitel 2.2) äußerst gering sind. 
Daraus folgt, dass die Freiheitsgrade in einer 3-dimensionalen Probe in einem solchen Maß 
eingeschränkt sind, dass nahezu kein kooperativer Materialtransport stattfinden kann. 
 
Abbildung 50: Dichte über der Temperatur. Frei gesinterte Proben aus monokristallinen Partikeln mit ca. 30µm 
Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Ohne Haltezeit bzw. mit jeweils 1h Haltezeit bei 650°C, 750°C, 
850°C, 950°C und 1050°C. In den Haltezeiten beträgt der Abstand zwischen den Messwerten ca. 3,5min. 
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In Abbildung 50 ist die relative Dichte (im Folgenden als prozentualer Anteil der theoreti-
schen Dichte (TD) bezeichnet) von Proben mit und ohne Haltezeiten über der Temperatur 
aufgetragen. Der Graph einer mit Haltezeiten gesinterten Probe zeigt einen ungewöhnlichen 
Verlauf auf. Er weist bei 650°C zunächst eine leichte Abnahme der Dichte von 0,25% auf, bei 
750°C eine Zunahme um etwa denselben Wert, während er ab 850°C wieder abnimmt. Ein 
merklicher Anstieg findet erst während der Haltezeit bei 1050°C statt. Die Dichte der Probe, 
die mit einer konstanten Aufheizgeschwindigkeit gesintert wurde, weist einen ähnlichen 
Verlauf auf. Zwischen 750°C und ca. 1000°C verringert sich die Dichte um ca. 0,5%, gefolgt 
von einem steilen Anstieg oberhalb von 1050°C.  
 
Die leichte Abnahme der Dichte kann zum einen mit dem ab 750°C einsetzenden kooperati-
ven Materialtransport erklärt werden, welcher ab einer Temperatur von 950°C zunimmt 
(Abbildung 49). Zum anderen muss die Abnahme mit der Detektierungsweise der Teilchen-
radien in Verbindung gebracht werden. Mit zunehmendem Sinterfortschritt wird fälschlicher-
weise ein etwas zu kleiner Radius gemessen (bei 1000°C liegt die Abweichung bei ca. 1%, 
vgl. Abbildung 97). Während des Sinterns wird Material von der Oberfläche abgetragen und 
in den Sinterhals transportiert. Da es im Bereich der Sinterhälse nicht möglich ist, die Ober-
flächenpunkte eines Partikels zu bestimmen, scheint sich der Radius und das Volumen zu 
verringern. In die folgende Berechnung der Dichte geht der Partikelradius in dritter Potenz 
ein, was zu einer zu geringen Dichte führt. 
Das Verhalten der Probe ab ca. 950°C muss auf das Stattfinden eines kooperativen Material-
transports zurückgeführt werden. Zeitgleich treten die ersten nennenswerten Rotationen auf 
(vgl. Abbildung 49).  
 
Abbildung 51: Anzahl der Kontaktpartner über der Temperatur. Frei gesinterte Proben aus monokristallinen 
Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Ohne Haltezeit bzw. mit jeweils 1h 
Haltezeit bei 650°C, 750°C, 850°C, 950°C und 1050°C. In den Haltezeiten beträgt der Abstand zwischen den 
Messwerten ca. 3,5min. 
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Abbildung 51 stellt die Koordinationszahl der Teilchen über der Temperatur dar. Bei einer 
Probe, die kontinuierlich mit 10K/min aufgeheizt wurde, kommt es, abgesehen von zwei 
Ausnahmen (möglicherweise Analysefehler), zu einem stetigen Anstieg der Kontaktpartner-
zahl. Die Haltezeiten während des Sinterns bewirken hingegen zu Beginn der Aufheizphasen 
teilweise eine Abnahme der Kontaktpartnerzahl. Anschließend steigt die Koordinationszahl 
jedoch wieder an. Während der Haltephasen nimmt sie ausschließlich zu. 
 
Der Rückgang der Koordinationszahl innerhalb der Aufheizphasen muss auf das Stattfinden 
von kooperativen Materialtransportmechanismen zurückgeführt werden. Aufgrund dieser 
Umordnungen kommt es zum Aufbrechen bereits gebildeter Kontakte. Ebenfalls in der 
Aufheizphase ist eine erhöhte differentielle Rotation messbar (vgl. Abbildung 47). Dagegen 
finden während der Haltezeiten kaum Partikelbewegungen statt, jedoch ist eine Schwindung 
der Probe zu beobachten und die Koordinationszahl nimmt zu (vgl. Abbildung 50 und 
Abbildung 51). Die Verläufe der Koordinationszahlen beider Proben stimmen sehr gut über-
ein. Die ohne Haltezeiten gemessene Probe weist einen fast kontinuierlichen Anstieg der 
Koordinationszahl auf. Die zu Beginn für Partikelbewegungen zur Verfügung stehende 
Triebkraft ist für beide Proben zwar dieselbe, aber die mit Haltezeiten gesinterte Probe 
schwindet bereits in den Haltephasen, wodurch die Triebkraft zur Zentrumsannäherung in 
den Aufheizphasen geringer ausfällt. Das von Partikelbewegungen hervorgerufene Auf-
brechen bereits gebildeter Sinterhälse wird aus diesem Grund nicht durch einen parallelen, 
durch den Schwindungsprozess bedingten Anstieg der Anzahl der Kontaktpartner kompen-
siert und die Koordinationszahl nimmt leicht ab. 
 
Abbildung 52: Abstand zum nächsten Koordinationspartner (hier Zentrumsannäherung genannt) über der 
Temperatur. Frei gesinterte Proben aus monokristallinen Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. Aufheizge-
schwindigkeit 10K/min. Ohne Haltezeit bzw. mit jeweils 1h Haltezeit bei 650°C, 750°C, 850°C, 950°C und 
1050°C. In den Haltezeiten beträgt der Abstand zwischen den Messwerten ca. 3,5min. 
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Abbildung 52 zeigt die Abstandsänderung benachbarter Partikel, also die Zentrumsannähe-
rung, in Abhängigkeit von der Temperatur. Die Zentrumsannäherung Z wird folgendermaßen 
ermittelt: 
 
%100
A
A
Z
ij
ij ⋅
Δ
=  4.1 
wobei A den Abstand zwischen zwei Kontaktpartnerzentren angibt. 
Die Expansion aufgrund des thermischen Ausdehnungskoeffizienten von 17⋅10-6/K ist in 
diesem Diagramm wie auch bei allen folgenden Auftragungen der Zentrumsannäherung 
bereits abgezogen. 
Bei den mit und ohne Haltezeiten gesinterten Proben nehmen die Zentrumsabstände der 
Koordinationspartner zunächst leicht zu. Das kommt einer Ausdehnung der Probe gleich. Ab 
950°C findet bei der Probe mit Haltezeit eine Zentrumsannäherung statt, welche die anfäng-
liche Ausdehnung ausgleicht und übersteigt. Die kontinuierlich aufgeheizte Probe zeigt erst 
ab Temperaturen kurz unterhalb von 1050°C den Beginn einer Zentrumsannäherung.  
 
Bei einer Temperatur um 950°C kommt es bei der Probe mit Haltezeiten zu einer verstärkten 
Zentrumsannäherung, die jedoch nicht mit einem Anstieg der Dichte verbunden ist (vgl. 
Abbildung 50). Das Verhalten der Probe in diesem Temperaturbereich, in dem die erste 
nennenswerte Rotation auftritt, muss auf einen kooperativen Materialtransport zurückgeführt 
werden (vgl. Abbildung 49). Ab 950°C kommt es zu einer Zentrumsannäherung von 1,67%. 
Dies würde rein rechnerisch einer Dichtezunahme von 5,18% entsprechen. Wird von einer 
einfachen kubischen Packung als Modell und dementsprechend von 6 Kontaktpartnern pro 
Kugel ausgegangen, so kann die Änderung der Dichte aus dem Verhältnis zwischen Kugel-
volumen VK1 und umgebenden würfelförmigem Volumen VW1 wie folgt berechnet werden. 
Aus VK1 = VK2 und einer um 1,67% verkürzten Seitenlänge von VW2 ergibt sich: 
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Die Dichte steigt jedoch nur um 3,55% auf 63,72%TD an. Die resultierende Differenz muss 
dem kooperativen Materialtransport zugeordnet werden. Während der Haltezeit bei 1050°C 
nimmt die Dichte von 61,5%TD auf 63,3%TD zu (siehe Abbildung 50). Dies entspricht in 
etwa dem Doppelten der nach M.F. Ashby (Abbildung 4) berechneten Zunahme. 
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Abbildung 53: Schwindung über der Temperatur. Frei gesinterte Proben aus monokristallinen Partikeln mit ca. 
30µm Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Ohne Haltezeit bzw. mit jeweils 1h Haltezeit bei 650°C, 
750°C, 850°C, 950°C und 1050°C. In den Haltezeiten beträgt der Abstand zwischen den Messwerten ca. 3,5min. 
Die Schwindung der mittels Tomographie untersuchten Proben (Abbildung 53) berechnet 
sich aus den jeweils äußersten Kugeln in z-Richtung (siehe 3.9.5). Die Ergebnisse der 
Tomographie wurden durch Dilatometermessungen an dem verwendeten Pulver einer 
Überprüfung unterzogen. Zu diesem Zweck wurde das Vertikaldilatometer TMA 92 16/18 der 
französischen Firma SETARAM Co. eingesetzt. Die Verschiebung der Haltezeiten um 50°C 
zwischen Dilatometer- und Tomographie-Messungen ist durch die nachträgliche Korrektur 
der Temperaturangaben der Tomographie-Messungen begründet (siehe 3.6.2). Die thermi-
sche Ausdehnung ist bei dieser Auftragung der Schwindung über der Temperatur und allen 
folgenden Abbildungen bereits abgezogen. Die Proben aus monokristallinen Partikeln wur-
den vor Durchführung der Dilatometermessungen wie auch der Tomographieuntersuchun-
gen in einem Vorsinterschritt bei 600°C angesintert. Dadurch ist es möglich, die Proben ohne 
Verwendung eines Tiegels zu untersuchen. Die Messungen werden analog zu den durchge-
führten Tomographie-Untersuchungen mit und ohne Haltezeiten vorgenommen.  
Die anhand der Tomographie-Daten berechnete Schwindung ergibt für beide Proben einen 
ähnlichen Verlauf innerhalb der Aufheizphasen. Sie nehmen in den Aufheizphasen bis zu 
einer hohen Temperatur von ca. 1000°C kontinuierlich leicht ab, gefolgt von einem steilen 
Anstieg. Die mit Haltezeiten gesinterte Probe weist zudem in den Haltezeiten Ausdehnungen 
bei 650°C und 750°C und Schwindungen bei 950°C und 1050°C auf.  
Die Dilatometermessungen der Proben aus monokristallinen Partikeln zeigen mit und ohne 
Haltezeiten vergleichbare Schwindungskurven. Die Abmessungen ändern sich bis 600°C, die 
bereits im Vorsinterschritt erreicht wurden, kaum. Zwischen 600°C und 1050°C kommt es 
dann zu einer Schwindung von knapp 3%. Eine mit Haltezeiten gesinterte Probe schwindet 
vor allem während der Haltephasen, während eine Probe ohne Haltezeiten kontinuierlich 
schwindet. Auf die Gesamtschwindung hat die Haltezeit jedoch nur einen geringen Einfluss.  
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Die anhand von Tomographie-Messungen ermittelte Schwindung verhält sich analog zu den 
Ergebnissen der Bestimmung der Zentrumsannäherung und Anzahl der Kontaktpartner. Die 
Ausdehnung zu Beginn der Aufheizphasen kann durch Teilchenrotationen erklärt werden. 
Die im Vergleich höheren Schwindungen der Dilatometerkurven müssen auf die Messme-
thode zurückgeführt werden. Der zur Messung der Gesamtgröße verwendete Stempel übt 
während des Sinterns einen Druck von ca. 500Pa (entspricht der Gewichtskraft von 1g des 
Stempels auf einer Probe mit 2,5mm Radius) auf die Probe aus. Dieser Druck fördert den 
Sinterprozess und veranlasst die Probe, sich in radialer Richtung stärker als in vertikaler 
Richtung auszudehnen (vgl. Abbildung 92). 
4.2.2 In-situ Tomographie-Messungen an Proben aus polykristalli-
nen Teilchen 
Sämtliche in diesem Kapitel aufgeführten Ergebnisse resultieren aus Untersuchungen an 
denselben beiden Proben aus polykristallinen Partikeln mit Radien von ca. 30µm. Eine der 
beiden Proben wurde kontinuierlich mit 10K/min aufgeheizt, bei der zweiten wurden zusätz-
liche Halteperioden von jeweils 1h bei 650°C, 750°C, 850°C, 950°C und 1050°C hinzugefügt. 
 
Abbildung 54: Differentielle und kumulative Rotation über der Temperatur. Frei gesinterte Proben aus polykristal-
linen Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Ohne Haltezeit bzw. mit jeweils 1h 
Haltezeit bei 650°C, 750°C, 850°C, 950°C und 1050°C. In den Haltezeiten beträgt der Abstand zwischen den 
Messwerten ca. 3,5min. Die differentielle Rotation ist in °/Sinterschritt angegeben. Die Balken in y-Richtung 
stellen die Standardabweichung, also die Streuung der Messwerte dar. 
In Abbildung 54 ist die differentielle und kumulative Rotation von mit und ohne Haltezeiten 
gemessenen Proben aus polykristallinen Teilchen mit Radien von 28µm - 31µm über der 
Temperatur aufgetragen. Beispielhaft ist bei der Probe mit kontinuierlicher Aufheizrate die 
Standardabweichung der Messwerte eingetragen, welche einen Überblick über das Wertein-
tervall von Proben aus polykristallinen Partikeln gibt. Wie bei der vergleichbaren Probe aus 
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monokristallinen Partikeln (Abbildung 49) kommt es aufgrund des Vorsinterschrittes unter-
halb von 600°C nur zu einer geringen Rotation. Alle Rotationskurven steigen jedoch bereits 
ab 550°C an. Die Probe mit Haltezeiten weist während der Haltezeit bei 650°C einen Anstieg 
der kumulativen Rotation auf, der im weiteren Verlauf anhält. Die Steigung der Rotationskur-
ve ist während der Aufheizphasen im Vergleich zu den Haltephasen höher. Auch die Kurve 
der differentiellen Rotation, die mit der Rotationsgeschwindigkeit gleichzusetzen ist, zeigt 
während der Aufheizphasen einen größeren Wert als bei konstanten Temperaturen an. Erst 
bei 1050°C tritt auch während der Haltezeit wieder eine verstärkte Rotation auf. Die ohne 
Haltezeiten gesinterte Probe weist bei der kumulativen Rotation ab einer Temperatur von 
650°C bis hin zu hohen Temperaturen etwas geringere Werte auf. Die differentielle Rotation 
erreicht hingegen bei 700°C ihr Maximum, welches ca. dem 1,5fachen der maximalen 
differentiellen Rotation der Probe mit Haltezeit entspricht. 
 
Bei vorgesinterten Proben sollte unterhalb von 600°C keine Triebkraft für die Rotation zur 
Verfügung stehen. Die zwischen 550 und 600°C auftretende Rotation ist vor allem auf die 
zum Vorsintern verwendete Quarzglaskapillare in Verbindung mit der Wasserstoffkrankheit 
zurückzuführen. Im geschlossenen unteren Bereich der Kapillare kommt während des 
Vorsinterns bei 600°C ein geringerer Wasserstoffanteil mit der Probe in Berührung. Der 
Wasserstoff dringt also nicht in einem, zur vollständigen Reduktion der Kupferpartikel ausrei-
chenden Maße durch die Probe nach unten. Aufgrund dieser sogenannten „Sackwirkung“ 
wird ein geringerer Teil des auf den Korngrenzen der Kupferpartikel angelagerten Oxids 
durch den Wasserstoff aus der umgebenden Atmosphäre reduziert. Diese Reaktion wird erst 
während des anschließenden freien Sinterns abgeschlossen. Durch eine Verzögerung der 
Auswirkungen der Wasserstoffkrankheit (siehe 2.5) ist bereits unterhalb von 600°C eine 
Triebkraft zur Rotation vorhanden. 
 
Abbildung 55: Dichte über der Temperatur. Frei gesinterte Proben aus polykristallinen Partikeln mit ca. 30µm 
Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Ohne Haltezeit bzw. mit jeweils 1h Haltezeit bei 650°C, 750°C, 
850°C, 950°C und 1050°C. In den Haltezeiten beträgt der Abstand zwischen den Messwerten ca. 3,5min. 
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Abbildung 55 zeigt die Entwicklung der Dichte bei steigender Temperatur. Bereits ab ca. 
500°C nimmt die Dichte sowohl der mit als auch ohne Haltezeiten gemessenen Proben ein 
wenig ab. Im Anschluss daran folgt eine kontinuierliche Zunahme. Diese beginnt bei der 
Probe mit Haltezeit bereits während der ersten Haltephase bei 650°C, die Dichtewerte der 
Probe ohne Haltezeit steigen ab ca. 700°C an. Aufgrund der Zunahme der Dichte während 
der Haltezeiten ist der Dichteanstieg der Probe mit Haltezeiten insgesamt größer als der 
einer Probe mit kontinuierlicher Aufheizgeschwindigkeit.  
 
Die leichte Abnahme der Dichte unterhalb von 650°C bzw. 700°C deutet auf eine Ausdeh-
nung der Proben aufgrund eines kooperativen Materialtransports hin. Dieser wird vermutlich 
durch von der Wasserstoffkrankheit bedingte Spannungen und nicht aufgrund der in 2.3 
beschriebenen Triebkräfte hervorgerufen. In diesem Temperaturbereich sind die Sinterhälse 
noch vergleichsweise schwach ausgebildet und können leicht verformt werden. Dieses 
Ergebnis stützt den Befund starker Rotationen im besagten Temperaturbereich (siehe 
Abbildung 54). Der darauf folgende stetige Anstieg der Kurven bedeutet, dass ab diesem 
Zeitpunkt die Schwindung (Abbildung 58) größer ist als die Ausdehnung durch kooperativen 
Materialtransport bzw. die Wasserstoffkrankheit. Während der Haltezeit bei 750°C beginnt 
die Verrundung der Risse zu Poren und die gemessene Dichtezunahme verstärkt sich. 
Daraus lässt sich jedoch nicht die Schlussfolgerung ziehen, dass nun keine Partikelumord-
nungen mehr stattfinden. 
 
Abbildung 56: Anzahl der Kontaktpartner über der Temperatur. Frei gesinterte Proben aus polykristallinen 
Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Ohne Haltezeit bzw. mit jeweils 1h 
Haltezeit bei 650°C, 750°C, 850°C, 950°C und 1050°C. In den Haltezeiten beträgt der Abstand zwischen den 
Messwerten ca. 3,5min. 
Abbildung 56 zeigt die Koordinationszahlen der Kugeln über dem Temperaturverlauf. Die 
Probe ohne Haltezeit verhält sich analog zu den Dichtewerten aus Abbildung 55. Ab ca. 
700°C steigt die Koordinationszahl kontinuierlich an. Bei der Probe mit Haltezeiten geht die 
Koordinationszahl hingegen während der Haltezeiten bei 650°C und 750°C zurück. Oberhalb 
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von 750°C nimmt die Anzahl der Kontaktpartner wieder zu, so dass nach der Haltezeit bei 
950°C wieder das Anfangsniveau erreicht wird. Während der Aufheizphasen kommt es 
zunächst zu einer leichten Abnahme der Koordinationszahl, gefolgt von einem erneuten 
Anstieg.  
 
Die Abnahme der Koordinationszahl wird durch Partikelbewegungen hervorgerufen. Diese 
sind zum Großteil durch Spannungen bedingt, die aus der Wasserstoffkrankheit resultieren. 
Während der Aufheizphasen kommt es zum Aufbrechen und zur Neubildung von Kontakten. 
Wie in Abbildung 54 gezeigt, erreicht die Rotation während der Aufheizphasen die höchste 
Geschwindigkeit. In Abbildung 56 ist die damit korrelierte Abnahme der Koordinationszahl 
gut zu erkennen. Die Ergebnisse der verschiedenen Messkurven bestätigen sich gegensei-
tig. 
 
Abbildung 57: Abstand zum nächsten Koordinationspartner (hier Zentrumsannäherung genannt) über der 
Temperatur. Frei gesinterte Proben aus polykristallinen Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. Aufheizgeschwin-
digkeit 10K/min. Ohne Haltezeit bzw. mit jeweils 1h Haltezeit bei 650°C, 750°C, 850°C, 950°C und 1050°C. In 
den Haltezeiten beträgt der Abstand zwischen den Messwerten ca. 3,5min. 
In Abbildung 57 ist die Zentrumsannäherung über der Temperatur aufgetragen. Auch hier 
entfernen sich die Partikelmittelpunkte unterhalb von 600°C zunächst ein wenig voneinander. 
Die Kurvenverläufe entsprechen den in Abbildung 54 dargestellten Dichtemessungen. Ab der 
Haltezeit bei 650°C bzw. ab 700°C setzt eine kontinuierliche Zentrumsannäherung sowohl in 
den Aufheiz- als auch in den Haltephasen ein.  
 
Die Zunahme der Zentrumsabstände unterhalb von 650°C bzw. 700°C steht mit der aus der 
Wasserstoffkrankheit resultierenden Rissbildung bzw. der Umwandlung dieser Risse in 
isolierte Poren in Zusammenhang. Ab der Temperatur, an der die Zentrumsannäherung 
stetig größer wird, fällt sie stärker ins Gewicht als die aus der Wasserstoffkrankheit resultie-
rende Ausdehnung. Während der Haltezeit bei 750°C beginnt die Verrundung der Risse zu 
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Poren (vgl. 4.1.2) und die Probe schwindet stärker. Das Einsetzen der Zentrumsannäherung 
ist jedoch nicht mit einer Beendigung des kooperativen Materialtransports gleichzusetzen. 
 
Abbildung 58: Schwindung der Probe über der Temperatur. Frei gesinterte Proben aus polykristallinen Partikeln 
mit ca. 30µm Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Ohne Haltezeit bzw. mit jeweils 1h Haltezeit bei 
650°C, 750°C, 850°C, 950°C und 1050°C. In den Haltezeiten beträgt der Abstand zwischen den Messwerten ca. 
3,5min. 
Abbildung 58 veranschaulicht die Schwindung bezogen auf die Temperatur. Die Resultate 
der Tomographie-Messungen an mit und ohne Haltezeiten gesinterten Proben aus polykri-
stallinen Partikeln werden – wie bereits bei Proben aus monokristallinen Teilchen beschrie-
ben (vgl. 4.2.1) – durch Dilatometermessungen überprüft. Zu diesem Zweck wird das 
Vertikaldilatometer TMA 92 16/18 der französischen Firma SETARAM Co. eingesetzt. Zuvor 
werden die untersuchten Proben bei 600°C vorgesintert. Kurz vor Erreichen der ersten 
Halteperiode bei 650°C kommt es bei der mit Haltezeit gesinterten Probe zu einer leichten 
Ausdehnung. Anschließend schwindet die Probe kontinuierlich, jedoch ist die Schwindung 
während der Haltezeiten am größten. Die kontinuierlich aufgeheizte Probe weist eine maxi-
male Ausdehnung bei 700°C auf, diese beträgt ca. 1,5%. Die Dilatometerkurven zeigen 
einen grundsätzlich ähnlichen Verlauf wie die mittels Tomographie erstellten Kurven, jedoch 
ist das Ausdehnungsmaximum zu höheren Temperaturen hin verschoben.  
 
Trotz der polykristallinen Struktur kommt es im Anfangsstadium des Sinterns aufgrund des 
kooperativen Materialtransports zu einer Ausdehnung der Probe. Dies steht im Einklang mit 
den in Abbildung 54 gezeigten Rotationsverläufen der Proben. Diese Ausdehnung steht 
wiederum im Zusammenhang mit der Wasserstoffkrankheit (vgl. 2.5 und Abbildung 46).  
Die Dilatometermessungen ergeben eine im Vergleich zu den Tomographie-Messungen 
größere Schwindung. Dies ist, wie schon für Proben aus monokristallinen Partikeln ausge-
führt wurde (vgl. 4.2.1), wahrscheinlich auf den zusätzlichen Druck des Dilatormeter-
Stempels von ca. 500Pa zu erklären (vgl. Abbildung 92). Die im Vergleich zu Proben aus 
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monokristallinen Teilchen größere Schwindung lässt sich auf die zusätzlichen Korngrenzen 
in polykristallinen Partikeln zurückführen, welche den Sinterprozess fördern. 
4.3 Orientierungsänderungen einer Kugelreihe 
 
Abbildung 59: Elektronenmikroskopische Aufnahme einer Kupfer-Kugelreihe, angesintert bei 600°C, Teilchen-
radius 100µm. Die Blickrichtung ist um 72° geneigt, die dunkle, lang gezogene Fläche unterhalb der Probe ist 
deren „Schatten“. a) direkt nach dem Ansintern b) 6 Tage später. 
An einer Reihe aus monokristallinen Kugeln, die in mehreren Schritten mit steigenden 
Temperaturen gesintert wurde, wurden EBSD-Messungen durchgeführt. Die Reihe wurde zu 
diesem Zweck auf einer Kupfereinkristallplatte angesintert. Abbildung 59 zeigt die Sinterreihe 
direkt nach dem Ansintern bei 600°C (linke Seite) und dieselbe Probe 6 Tage später (rechte 
Seite). Innerhalb dieser Zeitspanne haben sich einige der Sinterkontakte zwischen den 
Kugeln und der einkristalliner Platte gelöst. Die Reihe hat sich einseitig aufgewölbt. 
 
Die Sinterkontakte sind nach dem Ansinterschritt bei 600°C nur schwach ausgeprägt und 
können leicht wieder gelöst werden. Die einseitige Aufwölbung der Sinterreihe ist ein Zei-
chen für immanente Spannungen. Die Überwindung der Haftkräfte zwischen Kugelreihe und 
Platte erfolgte während einer Zeitspanne von sechs Tagen an normaler Raumluft entweder 
durch eine Korrosion der Sinterhälse oder spannungsbedingte Oberflächendiffusionsvorgän-
ge. Die Kugeln müssen sich demnach bereits beim Ansintern gegeneinander verdreht 
haben. Während des Ansinterns fanden geringe Rotationsbewegungen der Kugeln statt, die 
jedoch durch Haftkräfte zwischen Kugeln und Platte behindert wurden. Dadurch kam es zu 
elastischen Spannungen, die auch noch nach dem Abkühlen auf Raumtemperatur Fortbe-
stand hatten. Auf den Verbindungen zwischen Kugeln und Platte lasteten also konstante 
Zugspannungen, die schließlich relaxierten, indem die Kugeln sich von der Platte lösten. 
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Abbildung 60: Inverse Polfiguren in Normalrichtung der einzelnen Kugeln einer Kugelreihe bei verschiedenen 
Temperatur aufgenommen. 
In Abbildung 60 sind die inversen Polfiguren der Kugelreihe in Normalrichtung bei fünf 
untersuchten Temperaturstufen dargestellt. Sie zeigen die Orientierungen der acht, auf einer 
Einkristallplatte angesinterten Partikel der Kugelreihe. Jedes Partikel ist durch eine andere 
Farbe gekennzeichnet. Aus diesen Polfiguren lassen sich die Änderungen der kristal-
lographischen Orientierung der Kugeln in Normalrichtung bezogen auf die Platte ablesen. 
Diese Orientierungsänderungen beinhalten sowohl die Kugelrotationen gegeneinander als 
auch die auftretenden Eigenrotationen. In dieser Darstellung sind die Orientierungsänderun-
gen zwischen den einzelnen Temperaturschritten bereits deutlich zu erkennen. Diese Ergeb-
nisse sind in Abbildung 61 noch einmal differentiell und in Abbildung 62 kumulativ dargestellt.  
 
Die durch EBSD-Messungen ermittelten differentiellen und kumulativen Rotationen sind in 
Abbildung 61 und Abbildung 62 über der Temperatur aufgetragen. Die kumulativen Rotatio-
nen beziehen sich stets auf die erste Messung nach dem Vorsinterschritt bei 600°C. Bei 
EBSD-Messungen werden im Gegensatz zu Tomographiemessungen nicht nur die Partikel-
bewegungen, welche mit einer Translation verbunden sind, sondern sämtliche Orientie-
rungsänderungen detektiert. Das schließt Partikelbewegungen um den eigenen Mittelpunkt 
mit ein. Die Partikelbewegungen liegen schon zu Messbeginn, also im Temperaturbereich 
zwischen 600°C und 700°C, im Mittel bei 6,6°. Im Anschluss treten bis 800°C differentielle 
Rotationen im Mittel von über 10° auf. In diesem Temperaturintervall steigen die kumulativen 
Rotationswerte um annähernd denselben Betrag wie die differentielle Rotation an. Zwischen 
800°C und 900°C nehmen die differentiellen Rotationswerte im Vergleich zum vorherigen 
Temperaturintervall stark ab, die kumulativen Werte weisen im Mittel hingegen fast keine 
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Veränderung auf. Anschließend kommt es zu einer erneuten Zunahme der differentiellen 
Rotation. Die kumulativen Werte ändern sich jedoch nur um einen vergleichsweise kleineren 
Betrag.  
 
Abbildung 61: Auswertung von EBSD-Messungen: Differentielle Änderung der Kristallachsen der einzelnen 
Kugeln einer Kugelreihe über der Temperatur. Teilchenradius 100µm. Monokristalline Partikel. Aufheizgeschwin-
digkeit 10K/min. 
 
Abbildung 62: Auswertung von EBSD-Messungen: Kumulative Änderung der Kristallachsen der einzelnen Kugeln 
einer Kugelreihe über der Temperatur. Teilchenradius 100µm. Monokristalline Partikel. Aufheizgeschwindigkeit 
10K/min. 
 
Entsprechen die differentiellen Rotationswerte der Änderung der kumulativen Werte, muss 
die Rotation in dieselbe Richtung wie im vorhergehenden Temperaturintervall verlaufen sein. 
Bis zu einer Temperatur von 900°C tritt dieser Fall bei fast allen untersuchten Kugeln ein. Im 
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Anschluss vermindert sich der Wert der kumulativen Rotation bei 7 von 8 Kugeln in etwa um 
den Wert der differentiellen Rotation. Es kann davon ausgegangen werden, dass teilweise 
Rotationen in der entgegengesetzten Richtung stattgefunden haben.  
 
Die Abnahme der kumulativen Rotation kann mit der Versuchsdurchführung erklärt werden. 
Die auf einer monokristallinen Kupferplatte angesinterten Kugeln sind in ihrer Bewegungs-
freiheit eingeschränkt. Aufgrund ihrer Missorientierung rotieren die Kugeln während der 
ersten Sinterschritte, verschieben sich gegeneinander und lenken sich aus der Reihe aus. 
Bei höheren Temperaturen setzt ein verstärktes Sinterhalswachstum ein, das mit einer 
Zentrumsannäherung einhergeht (siehe 4.1.1 bzw. Abbildung 52). Die Triebkraft zur Ver-
ringerung der Oberfläche, aus der die Zentrumsannäherung resultiert, übersteigt die Trieb-
kraft zur Minimierung der Korngrenzenenergie durch Einstellen einer Nieder-
energiekorngrenze. Die Annäherung der Kugeln wird jedoch behindert, da sie auf der 
Einkristallplatte angesintert sind. Dieser Prozess bewirkt eine Begradigung der Kugelreihe. 
Wie in Abbildung 63 zu sehen ist, bewegen sich die Kugeln auf eine gemeinsame Achse zu 
und gleichen so die Zentrumsannäherung aus, ohne ihre Kontakthälse mit der Platte merk-
lich zu ändern. Die Ausrichtung der einzelnen Kugeln erfordert weniger Energie als die 
Kugelreihe als Gesamtes zu verschieben. Statt mehrerer Kontakthälse zwischen den Kugeln 
und der Platte werden nur jeweils zwei Kontakthälse verschoben. Dadurch rotieren einige 
der Kugeln im Vergleich zu den ersten Sinterschritten teils in entgegengesetzter Richtung, so 
dass die kumulative Rotation wieder abnimmt. Parallel dazu muss eine erneute Eigenrotation 
stattfinden, die eine Ausrichtung der Gitterorientierungen der Kontakthälse bewirkt. Demnach 
resultieren die Partikelbewegungen, welche zum Rückgang der kumulativen Rotation führen, 
aus einer ungleichmäßigen Zentrumsannäherung. 
 
Abbildung 63: Aufsicht einer, auf einer einkristallinen Platte angesinterten Kugelreihe. Die Nummerierungen der 
Kugeln stimmen mit den Diagrammen in diesem Kapitel überein. Die 3-dimensionalen Abbildungen einer Kugel-
reihe bei 900°C und 1000°C wurden für diese Darstellung addiert. Die grauen Bereiche stellen die Kugelpositio-
nen bei 1000°C dar, welche über die in weiß abgebildeten Kugelpositionen bei 900°C herausragen. Es ist eine 
Verschiebung mit dem Ziel einer linearen Ausrichtung der Kugeln zu erkennen. 
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Abbildung 64: Auswertung von Tomographie-Messungen: Differentielle Rotation einer Kugelreihe über der 
Temperatur. Teilchenradius 100µm. Monokristalline Partikel. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. 
 
Abbildung 65: Auswertung von Tomographie-Messungen: Kumulative Rotation einer Kugelreihe über der Tempe-
ratur. Teilchenradius 100µm. Monokristalline Partikel. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. 
In Abbildung 64 und Abbildung 65 sind, wie bereits bei den EBSD-Messungen, die differen-
tielle und kumulative Rotation in Abhängigkeit der Temperatur dargestellt. Die Kugelreihe ist 
mit dem Tischtomographen in Dresden aufgenommen worden. Sieben der acht untersuchten 
Kugeln sind mit den bei den EBSD-Messungen verwendeten identisch. Durch eine Verschie-
bung des Bildausschnitts rückt Kugel 8 (siehe Abbildung 63) aus dem Sichtfeld, während auf 
der anderen Seite Kugel 0 dazukommt. Die Werte der differentiellen wie auch der kumulati-
ven Rotationen weisen im ersten Temperaturintervall ihre maximale Änderungsrate auf. Im 
folgenden Verlauf kommt es bei der differentiellen Rotation sowohl zu Zu- als auch Abnah-
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men, wobei die kumulativen Rotationen sich nur noch wenig ändern. Kugel 5 stellt eine 
Ausnahme dar. 
 
Im Gegensatz zu den EBSD-Messungen können anhand der Tomographie-Daten keine 
Rotationen um den eigenen Mittelpunkt detektiert werden. Aufgrund dessen sind sowohl die 
differentiellen als auch die kumulativen Rotationswerte kleiner als sie bei den EBSD-
Messungen ermittelt wurden. Die großen Unterschiede im Temperaturbereich zwischen 
700°C und 800°C müssen mit Rotationen um den eigenen Mittelpunkt erklärt werden. Analog 
zu den EBSD-Messungen kommt es, zumindest bei 4 der 8 untersuchten Kugeln, ab einer 
Temperatur von 900°C zu einem Rückgang der kumulativen Rotation. Die Resultate der 
beiden Messmethoden zeigen große Übereinstimmungen auf. 
4.4 Rotationsbestimmung anhand von FIB-Bohrungen 
 
Abbildung 66: Differenz zwischen zwei Sinus-Projektionen vom ersten (148°C) und letzten (1082°C) Sinterschritt. 
Flächen, welche nur im ersten Sinterschritt Kontaktflächen bzw. FIB-Bohrung sind, werden weiß dargestellt, 
dagegen werden Flächen, welche nur im letzten Sinterschritt Kontaktflächen bzw. FIB-Bohrung sind, schwarz 
dargestellt. 
Abbildung 66 zeigt eine Sinus-Projektion (vgl. 2.10) der Kugeloberfläche eines Partikels, das 
mit einer FIB-Bohrung versehen wurde, in zwei verschiedenen Sinterstadien. Die Abbildung 
setzt sich aus zwei voneinander subtrahierten Bildebenen zusammen, die bei 148°C und 
1082°C aufgenommen wurden.  
Der weiße Punkt stellt eine FIB-Bohrung im ersten Sinterschritt bei 148°C dar, während der 
leicht unterhalb liegende, schwarze Punkt dieselbe Bohrung bei 1082°C zeigt. Nicht detek-
tierbare Bereiche werden sowohl für den ersten als auch den letzten Sinterschritt im selben 
Grauwert wie der Hintergrund dargestellt. Dabei handelt es sich um Kontaktpartnerstellen, an 
denen keine Oberflächenbestimmung möglich ist. Der schwarze Saum um diese Kontakt-
partnerstellen zeigt die Vergrößerung dieses Kontakthalses zwischen den Messungen. 
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Schwarze und weiße Stellen in der Abbildung kennzeichnen Veränderungen, die während 
der Messung stattfanden. Neu hinzugekommene sind schwarz markiert, weiße Flächen 
weisen auf verschwundene Kontaktflächen hin. Zwischen den beiden Sinterstadien hat sich 
demnach ein neuer Kontakt gebildet, während ein anderer wieder gelöst wurde. Ist ein 
Kontakt auf einer Seite weiß und auf der anderen Seite schwarz gefärbt, hat sich der  
Kontaktpartner während des Sinterns relativ zur betrachteten Kugel bewegt. 
Zwischen den beiden FIB-Bohrungen liegt ein Rotationswinkel von 8,82°. Dagegen beträgt 
der Rotationswinkel zwischen den Kontaktpartnern im Mittel nur 2,08°. 
Die Bewegungen, die Kontaktpartner und FIB-Bohrungen vollzogen haben, weisen einen 
unterschiedlichen Betrag auf und verlaufen nicht in dieselbe Richtung. Folglich muss die 
Kugel unabhängig von den Bewegungen ihrer Kontaktpartner eine Eigenrotation um ihren 
Mittelpunkt vollführt haben. 
 
Abbildung 67: Mittlere differentielle und kumulative Rotation über der Temperatur. Probe aus monokristallinen 
Partikeln mit 100µm Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. In-situ von Raumtemperatur bis 1082°C in 
einer Quarzglaskapillare gesintert. Die differentielle Rotation ist in °/Sinterschritt angegeben. 
In Abbildung 67 sind die differentielle und kumulative Rotation der Probe mit FIB-
Markierungen über der Temperatur aufgetragen. Aufgrund des Partikelradius von ca. 100µm, 
der limitierten Chipgröße der CCD-Kamera und des eingeschränkten Sichtfeldes der Tomo-
graphieanlage (ID 15 A) besteht diese Probe aus nur 180 auswertbaren Kugeln. Bei über 
80% (152 Kugeln) können die FIB-Bohrungen eindeutig detektiert werden. Nur diese Kugeln 
gehen in die Auswertung ein. 
Die Rotationen in Bezug auf die einzelnen Kontaktpartner geben, bedingt durch das Sintern 
in einer Quarzglaskapillare, einen annäherungsweise proportionalen Verlauf zur thermischen 
Ausdehnung der gesamten Kupferprobe an (vgl. 3.4.2). Die Werte dieser Kurven (schwarz 
und rot in Abbildung 67) können daher nicht als Absolutwerte gesehen werden. Die grün und 
blau gekennzeichneten Kurven zeigen hingegen Eigenrotationen, die anhand der FIB-
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Markierungen ermittelt wurden. Letztere Kurven weisen eine mehr als doppelt so große 
differentielle und kumulative Rotation auf. 
 
Abbildung 68: Kumulative Eigenrotation über der Temperatur durch Aufsplittung der blauen Kurve aus Abbildung 
67 nach Anzahl der Koordinationspartner in der ersten Messung. Probe aus monokristallinen Partikeln mit 
Teilchenradien von ca. 100µm. In-situ von Raumtemperatur bis 1082°C in einer Quarzglaskapillare gesintert. 
Aufheizrate 10K/min. 
Abbildung 68 zeigt die anhand der FIB-Markierungen bestimmte kumulative Eigenrotation 
der Probe. In diesem Diagramm ist die kumulative Eigenrotation nach der Anzahl der  
Kontaktpartner eines Partikels im ersten Sinterschritt aufgelöst. Es ist deutlich zu sehen, 
dass Kugeln mit einer geringeren Koordinationszahl eine im Mittel größere kumulative Eigen-
rotation aufweisen. Allerdings weicht die Eigenrotationskurve von Kugeln mit 3 Kontaktpart-
nern von dieser Tendenz ab und die Werte scheinen zu gering zu sein. In der gesamten 
Probe befanden sich allerdings nur ca. 20 Kugeln mit 3 Kontaktpartnern. Diese Datenmenge 
ist für eine statistische Auswertung sehr gering, wodurch das Ergebnis möglicherweise 
verfälscht wird. 
 
Der in Abbildung 69 dargestellte Graph zeigt die differentielle und kumulative Rotation einer 
Probe, deren Kugeln jeweils mit zwei FIB-Markierungen versehen wurden. Die Messungen 
wurden ex-situ am Bessy II in Berlin durchgeführt (siehe 3.6.3). Die Detektierung der beiden 
FIB-Markierungen einer Kugel über alle 6 Sinterschritte (650, 750, 850, 950, 1050°C und 
1050°C mit 1h Haltezeit) erwies sich als schwierig, so dass in dem dargestellten Diagramm 
lediglich das Mittel einer Auswahl von ca. 20 gut detektierbaren Kugeln dargestellt ist.  
Die Messwerte bezogen auf die Kontaktpartner der Kugeln zeigen geringe differentielle 
Rotationen, welche mit zunehmender Temperatur weiter abnehmen, während die kumulative 
Rotation über den Temperaturverlauf leicht zunimmt. Dieses Ergebnis deckt sich mit einer 
Messung, welche in-situ am ESRF mit derselben Teilchengröße an einer ebenfalls frei 
gesinterten Probe durchgeführt wurde (vgl. Abbildung 102 im Anhang). 
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Abbildung 69: Differentielle und kumulative Rotation über der Temperatur. Probe aus monokristallinen Partikeln 
mit 100µm Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Ex-situ-Messung einer am Bessy II frei gesinterten 
Probe. Die differentielle Rotation ist in °/Sinterschritt angegeben. 
Die Eigenrotationsbestimmung anhand der FIB-Markierungen weist hingegen größere 
Bewegungen auf. Im ersten Sinterschritt zwischen 650°C und 750°C kommt es zu einer 
vergleichsweise großen Eigenrotationsbewegung von über 1,2°. Im Anschluss nimmt die 
differentielle Eigenrotation ab, bevor sie ab einer Temperatur von 950°C wieder leicht  
ansteigt. Die kumulative Eigenrotation hingegen nimmt stetig zu, jedoch nicht um denselben 
Betrag wie die differentielle Eigenrotation vorgibt. Dies weist auf einen Richtungswechsel der 
Eigenrotationsbewegungen in Bezug auf die vorherigen Sinterschritte hin. Die maximale 
mittlere Eigenrotation nach einer Stunde bei 1050°C beträgt ca. 1,8°. 
 
Die über die Kontaktpartner ermittelte Kurve aus Abbildung 67 muss mit der frei gesinterten 
Probe mit demselben Teilchenradius aus Abbildung 69 verglichen werden. Diese Vergleichs-
kurve zeigt bis hin zu sehr hohen Temperaturen fast keine Rotation. Die in-situ gemessene 
Probe mit FIB-Markierungen hingegen zeigt im selben Temperaturbereich einen fast linearen 
Anstieg. Dieser Effekt muss Spannungen, die aus der unterschiedlichen thermischen Aus-
dehnungen des Quarzglastiegels und des Kupferpulvers resultieren, zugeschrieben werden. 
Der lineare Rotationsanstieg verläuft parallel zur thermischen Ausdehnung.  
Die über FIB-Bohrungen ermittelten Eigenrotationswerte einer in einer Quarzglaskapillare am 
ESRF gesinterten Probe betragen mehr als das Doppelte der Werte der über die Kontakt-
partner ermittelten Vergleichskurven für die differentielle und kumulative Rotation (Abbildung 
67). Diese Kurve ist zwar durch das Sintern unter radialem Druck in der Quarzglaskapillare 
beeinflusst, jedoch in demselben Maße wie die beiden Vergleichskurven. Diese wesentlich 
größere Rotation kann nicht mit dem radialen Druck durch die Quarzglaskapillare erklärt 
werden. Dies lässt drauf schließen, dass jede einzelne Kugel eine „Eigenrotation“ um den 
verbleibenden Restbetrag (nach Subtraktion der Kontaktpartnerkurven von den, durch 
Markierungen ermittelten Kurven) vollzogen haben muss. Der Betrag der so erhaltenen 
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Werte für die Eigenrotationen der FIB-Markierungen stimmt bei höheren Temperaturen mit 
den am Bessy II ex-situ durchgeführten Messungen an einer frei gesinterten Probe überein 
(vgl. Abbildung 67 und Abbildung 69). Bei dieser Eigenrotation um die eigene Achse muss 
jeder Kontakt gleichermaßen verschoben werden. Es kann gezeigt werden, dass die Kugeln 
mit abnehmender Koordinationszahl eine stärkere Eigenrotation durchführen (vgl. Abbildung 
68). Bei einer geringeren Anzahl von Kontaktpartnern muss wesentlich weniger Material 
umgelagert bzw. verschoben werden, so dass dieselbe Triebkraft eine größere Eigenrotation 
bewirkt. 
4.5 Theoretische Berechnungen / Simulationen 
In diesem Kapitel wird eine Möglichkeit zur rechnerischen Bestimmung der Geschwindigkeit 
von Rotationen aufgrund von Missorientierungen aufgezeigt. Dafür wird zunächst die mittlere 
spezifische Energie pro Winkel nach Literaturdaten von D. Wolf ermittelt. Dieser Wert ist 
notwendig, um die Kräfte zu berechnen, die ein Kontaktpartner aufgrund seiner Missorientie-
rung auf einen anderen Kontaktpartner desselben Partikels ausübt. Daraus können wieder-
um die Momente, welche auf jedes Partikel in einem Verbund wirken, simuliert und die 
Rotationsgeschwindigkeiten der einzelnen Teilchenumordnungsmodelle (siehe 2.3) berech-
net werden. 
4.5.1 Berechnung der Änderung der spezifischen Korngrenzen-
energie in Abhängigkeit des Winkels 
 
Abbildung 70: Differenz der spezifischen Energie E einer Korngrenze zu einem ungestörten Kristall über dem 
Missorientierungswinkel einer <110> Korngrenze [Wol90]. Auf der rechten Achse ist der berechnete Betrag der 
Ableitung nach dem Missorientierungswinkel und dessen Mittelwert über dem Missorientierungswinkel aufge-
tragen. 
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Abbildung 70 zeigt die Differenz der spezifischen Energie einer Korngrenze und der spezifi-
schen Energie eines ungestörten Kristalls. In Abhängigkeit vom Missorientierungswinkel ist 
außerdem der Betrag der Ableitung dieser Kurve verzeichnet.  
Die Kurve der spezifischen Korngrenzenenergie stammt aus der Arbeit von D. Wolf [Wol90] 
und zeigt die spezifische Korngrenzenergie einer symmetrischen Tilt-Korngrenze. Die Be-
rechnung erfolgt mit Hilfe eines Lennard-Jones-Potentials in Kupfer mit der Orientierung 
<110>. Diese Korngrenze wird für nachfolgende Berechnungen als Referenz verwendet. Der 
Mittelwert der Ableitung der spezifischen Energie E nach dem Winkel beträgt 22,72mJ/°⋅m² 
bzw. 1,30Nm/m²rad, der Maximalwert ist E = 91,67mJ/°⋅m² bzw. 5,25Nm/m²⋅rad. Diese Werte 
sind für nachfolgende Berechnungen relevant (vgl. 4.5.3). 
4.5.2 Berechnung der aufgrund von Missorientierungen wirkenden 
Kräfte auf Kontaktpartner 
Während des Sinterns von 3-dimensionalen Proben behindern sich die Missorientierungs-
triebkräfte der Kontaktpartner eines Partikels gegenseitig. Diese Triebkräfte wirken in unter-
schiedliche Richtungen und erschweren eine Rotation. 
 
Abbildung 71: Berechnung des Gesamtmoments einer Kugel aufgrund von Missorientierungen der Kontakt-
partner. 
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Zur Berechnung des Gesamtmoments, welches an einem sphärischen Partikel aufgrund der 
Missorientierung seiner Kontaktpartner angreift, wird in diesem Kapitel zunächst die Tangen-
tialkraft ermittelt, die ein bestimmter Kontaktpartner auf andere Kontaktpartner des Partikels 
ausübt (Abbildung 71). Die Tangentialkraft ist abhängig von der Position des Kontakt-
partners. Diese Kräfte werden zur späteren Berechnung des auf ein Partikel wirkenden 
Gesamtmoments benötigt (siehe 4.5.3). Das Gesamtmoment setzt sich aus der Summe der 
aus den Missorientierungen der Kontaktpartner resultierenden Momente zusammen. 
 
Die Beträge der Vektoren b bis e können folgendermaßen berechnet werden:  
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Über die Beziehung 
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lassen sich die Kräfte berechnen, welche auf die Oberfläche der Kugel wirken und gleichzei-
tig in der Ebene des anliegenden Moments liegen: 
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Liegt der Kontaktpartner nicht in der Momentebene, so muss diese Abweichung ebenfalls 
berücksichtigt werden. Der Winkel zwischen zwei Vektoren in Kugelkoordinaten lässt sich 
folgendermaßen berechnen: 
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In dieser Fall ergibt sich der Winkel ∠Fges σ zu: 
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Aus geometrischen Bedingungen ergeben sich die Kräfte, welche die Missorientierung eines 
Kontaktpartners auf einen anderen Kontaktpartner desselben Partikels ausübt zu: 
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Aus den Ergebnissen der Berechnungen (Gleichung 4.13 - 4.15) in Abbildung 72 wird er-
sichtlich, dass die Tangentialkraft in der Momentebene konstant (vgl. Gleichung 4.9) ist und 
sich erhöht, je weiter man sich von dieser Ebene entfernt. Das Moment, welches diesen 
Berechnungen zugrunde liegt, beträgt 4,08⋅10-10Nm bei einem angenommenen Sinterhalsra-
dius von x = 10µm (siehe 4.5.1). Die Radialkraft nimmt hingegen mit zunehmendem Winkel 
zur Momentebene ab. Dabei ändert sich das Vorzeichen, so dass die Kraft von Druck- in 
Zugspannung und umgekehrt übergeht. 
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Abbildung 72: Kräfte, welche auf der Kugeloberfläche aufgrund des Moments der Missorientierungen entstehen. 
Beispiel für θ = 90°. Das eingehende Moment wurde mit 4,08.10-10Nm angenommen. 
4.5.3 Moment- und Scherkraftberechnung 
 
Abbildung 73: Gesamtmoment und Gesamtscherspannung einer Kugel aufgrund der Missorientierung ihrer 
Kontaktpartner über der Anzahl ihrer Kontaktpartner.  
Abbildung 73 zeigt das Drehmoment, das aufgrund der Missorientierung der einzelnen 
Kontaktpartner auf eine Kugel wirkt, sowie die daraus resultierende Scherspannung.  
Das Gesamtmoment MKugel wird in einem Modellsystem mit einem Teilchenradius von 
a = 100µm und einem Sinterhalsradius von x = 10µm berechnet. Jedem Kontakt wird ein 
mittleres Moment MKontakt zugewiesen. Bei mehreren Kontaktpartnern wirkt das Gesamt-
moment auf alle Kontaktpartner KP. Damit ergibt sich für den Einzelkontakt folgendes Mo-
ment: 
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Die Ableitung der spezifischen Energie nach dem Winkel dE/dθ stammt aus Abbildung 70 
und beträgt 1,30Nm/m²rad. A bezeichnet die Sinterhalsfläche und KP die Anzahl der Koordi-
nationspartner. Dem Moment wird eine zufällige Richtung zugewiesen.  
Für eine Simulation des resultierenden Moments und der Scherspannung werden über 
700000 reale Messwerte über die Partikelpositionen von Kugeln und deren Kontaktpartner 
verwendet. Die Tangentialkraft wird nach den Formeln aus Kapitel 4.5.2 für jeden Kontakt 
berechnet. Nachdem alle auf die Kontaktpartner wirkenden Tangentialkräfte aus den 
Kontaktmomenten berechnet wurden, konnte aus den mittleren Tangentialkräften eines 
jeden Kontaktes ein Moment MKugel, bestimmt werden. Dieses Moment MKugel liegt im Mittel-
punkt der Kugel an. 
Die mittlere Scherspannung pro Kontakt τ kann dann durch: 
 
KPaA
MKugel
a ⋅⋅
=τ  4.17 
berechnet werden. 
Aus dem Diagramm wird ersichtlich, dass sich das Gesamtmoment, trotz der unterschiedli-
chen Richtung der einzelnen Momente, mit zunehmender Koordinationszahl stetig vergrö-
ßert. Das mittlere Moment, bezogen auf die Anzahl der Kontaktpartner, nimmt hingegen ab. 
 
Bei der Berechnung der Korngrenzgleitgeschwindigkeit geht das Moment pro Kontakt pro-
portional in die Scherspannung ein. Es besteht also eine direkte Abhängigkeit der Gleitge-
schwindigkeit von der Anzahl der Kontaktpartner. Aus der ermittelten Kurve (Abbildung 73) 
kann folgender Zusammenhang zwischen dem Moment M und Anzahl der Kontaktpartner KP 
hergestellt werden:  
 KP2~M ⋅  4.18 
In Abbildung 74 sind die Rotationsgeschwindigkeiten für verschiedene Mechanismen über 
der Temperatur aufgetragen. Die Kurven beziehen sich auf jeweils einen Kontaktpartner  
(2-Teilchen-Modell). Der Mechanismus des Korngrenzengleitens weist unabhängig von der 
Temperatur die größte Geschwindigkeit auf. Bei niedrigen Temperaturen sind die Korngren-
zendiffusions-Mechanismen effektiver als der diffusionsversetzungsgesteuerte Mechanis-
mus. Der Volumendiffusionsmechanismus nach Shewmon übersteigt die Mechanismen mit 
Korngrenzendiffusion erst ab einer Temperatur von ca. 750°C.  
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Abbildung 74: Rotationsgeschwindigkeiten verschiedener Rotationsmodelle über der Temperatur berechnet am 2-
Teilchen-Modell. Für die Berechnung werden ein Sinterhalsradius x = 10µm und einem dE/dθ = 1,3Nm/m²rad 
angenommen. 
In 3-dimensionalen Proben hat ein Partikel (abgesehen von Randpartikeln) in der Regel 
mehrere Kontaktpartner. Aufgrund dessen ist es in seiner Bewegungsfreiheit eingeschränkt. 
Um trotzdem eine Rotationsbewegung ausführen zu können, muss es demnach um den 
eigenen Schwerpunkt rotieren. Ein solches Verhalten kann allerdings nicht ausschließlich mit 
den in der Literatur beschriebenen Mechanismen (siehe 2.3) erklärt werden. Zusätzlich muss 
ein weiterer Mechanismus wie z.B. das Korngrenzengleiten simultan auftreten. Der Mecha-
nismus des Korngrenzengleitens kann allerdings nur in Kombination mit anderen Mechanis-
men Rotationsbewegungen auslösen. Da während einer Rotation um den eigenen 
Mittelpunkt ebenfalls Material umgelagert werden muss, ist das Mitwirken von mindestens 
einem Diffusionsmechanismus notwendig. Die lineare Geschwindigkeit des Korngrenzenglei-
tens wurde für die Abbildung in eine, auf den Teilchenradius bezogene Winkelgeschwindig-
keit umgerechnet. Das Korngrenzengleiten weist im Vergleich der Mechanismen die 
schnellste Geschwindigkeit auf. So muss dieser oder einer der mitwirkenden Mechanismen 
für die effektive Geschwindigkeit bestimmend sein (siehe 5.5).  
4.5.4 Materialumlagerung in der Korngrenze 
Die Rotationsmechanismen gehen von einem Materialabtrag auf der einen und einer Materi-
alanlagerung auf der anderen Seite eines Sinterhals aus. Zur Verifikation dieser Materialum-
lagerung wird die in einer Kontaktkorngrenze auftretende Spannung unter Berücksichtigung 
eines durch Missorientierung erzeugten Moments berechnet. Nach H.E. Exner ist der Mate-
rialabtrag proportional zur zweiten Ableitung der Spannung in der Korngrenze (siehe Formel 
4.30) [Exn79]. 
Aufgrund der äußerst komplexen Spannungsverhältnisse in einem rotationssymmetrischen 
Sinterhalskontakt in Verbindung mit einem angelegten Moment wird für die Berechnung ein 
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vereinfachtes Modell herangezogen. Statt der kreisförmigen Kontaktkorngrenze wird den 
Berechnungen ein Schnitt durch einen rechteckigen Sinterkontakt, vergleichbar dem zweier 
Drähte, zugrunde gelegt. Andere in der Kontaktkorngrenze auftretende Spannungen werden 
vernachlässigt.  
 
Die Spannungen in der Korngrenze werden nach der von H.E. Exner und P. Bross aufge-
stellten Gleichung berechnet [Exn79]: 
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s steht für die Koordinate, welche vom linken bis zum rechten Sinterhalsende verläuft, C1 bis 
C4 sind Konstanten.  
 
Die von Exner und Bross veröffentlichten Randbedingungen 1) bis 4) werden so modifiziert, 
dass ein Moment aufgrund der Missorientierungen der Kontaktpartner mit berücksichtigt 
werden kann (siehe Formel 4.21 - 4.24). 
An der Oberfläche eines Sinterhalses wirkende Spannungen können mit der Gleichung von 
Laplace [Geg73] berechnet werden: 
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Daraus ergeben sich folgende Bedingungen: 
Die Spannung am Sinterhalsrand entspricht der Laplace-Spannung am Kontaktradius: 
(1) 
ρ
γ
==σ s)0s(  
4.21 
(2) 
ρ
γ
==σ s)gs(  
4.22 
Die Summe aller Normalspannungen muss Null ergeben: 
(3) 
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4.23 
Die Momente müssen sich zu Null addieren: 
(4) 
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s 0zd
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4.24 
Der Parameter g stellt den Sinterhalsdurchmesser (2x), E die spezifische Energie einer 
Korngrenze und θ den Missorientierungswinkel dar. 
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Aus den Randbedingungen ergeben sich die Integrationskonstanten C1 bis C4 zu: 
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Der Fluss j kann dann folgendermaßen berechnet werden [Exn79]: 
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Der Materialabtrag bzw. Materialanbau dl/dt ergibt sich zu: 
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In dieser Gleichung wird lediglich die Diffusion durch die Korngrenze, jedoch keine anderen 
Diffusionsmechanismen berücksichtigt. Die Ergebnisse dieser Berechnungen sind in 
Abbildung 75 aufgetragen. 
 
Um einen Eindruck über die Höhe der Abweichung, die durch die Berechnung an einem 
rechteckigen Sinterhalsquerschnitt entsteht, zu erhalten, wird eine Abschätzung vorgenom-
men. Mit Hilfe von Gleichungen von H.E. Exner kann das Verhältnis des Materialabtrags 
zwischen einem rechteckigen Sinterhals dlRechteck/dt und einem rotationssymmetrischen 
Sinterhals dlKreis/dt berechnet werden [Exn78]. Das Anliegen eines Moments wird in diesen 
Formeln jedoch nicht berücksichtigt. Das Verhältnis der beiden Materialabträge beträgt: 
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Aus dem vereinfachten Zusammenhang zwischen ρ und x (gilt nur für ein x/a-Verhältnis 
zwischen 0 < x/a < 0,3) [Geg73]: 
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=ρ  4.32 
folgt: 
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Bei einem Sinterhalsradius x, der wesentlich kleiner als der Teilchenradius a ist, ergibt sich 
daraus ein Verhältnis von 4/3. Dementsprechend kommt es in einem rotationssymmetrischen 
Sinterhals zu einem stärkeren Materialabtrag als für das rechteckige, vereinfachte Modell 
berechnet. Bei einem Teilchenradius a von 100µm und einem Sinterhalsradius x von 10µm 
verringert sich das Verhältnis geringfügig auf 1,3. Dieser Fehler von 30% liegt in einem 
akzeptablen Bereich. 
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Abbildung 75: Spannung, Fluss und Materialabtrag durch den Querschnitt einer Korngrenze unter Berücksichti-
gung der Missorientierung. Als Startwerte wurden a = 100µm, x = 10µm und ρ = 0,25µm angenommen. 
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4.5.5 Berechnung der Geschwindigkeit der Winkeländerung 
Aus der Differenz des Materialabbaus (Abbildung 75) zwischen den beiden Seiten des 
Sinterhalses und dem Sinterhalsdurchmesser lässt sich die Geschwindigkeit der Winkelän-
derung, bezogen auf den Sinterhalsradius und die abgeleitete spezifische Energie dE/dθ, 
berechnen (Abbildung 76). Die Auftragung des Sinterhalsradius x erfolgt für den Bereich 
0 < x/a < 0,3. Nur in diesem Bereich gilt die Formel 4.32.  
 
Abbildung 76: Winkelgeschwindigkeit, bezogen auf den Sinterhalsradius und die abgeleitete spezifische Energie; 
Temperatur = 1000°C; Teilchenradius a = 100µm. 
In Abbildung 74 sind die berechneten Rotationsgeschwindigkeiten beispielhaft für eine 
Temperatur von 1000°C und einen Sinterhalsradius x = 10µm dargestellt. Die durchgeführte 
Berechnung berücksichtigt lediglich die Korngrenzendiffusion, so dass ein Vergleich mit der 
Berechnung der Geschwindigkeit einer Rotation mittels Korngrenzendiffusion nach  
Shewmon (Abbildung 74) möglich ist. Die ermittelten Werte sind um ca. den Faktor 5,8 
größer als die von Shewmon berechneten Werte. Diese Diskrepanz ist durch unterschiedli-
chen Herangehensweisen begründet. In dieser Berechung wird im Gegensatz zur Berech-
nung von Shewmon kein runder, sondern ein quadratischer Sinterhals angenommen. Des 
Weiteren werden in Shewmons Herleitung einige schwierig zu bestimmende Größen (wie 
zum Beispiel die Länge der Diffusionsstrecke) abgeschätzt, woraus weitere Abweichungen 
resultieren. 
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5 Diskussion 
 
Nachdem in Kapitel 4 bereits einige Resultate kurz diskutiert wurden, werden im Folgenden 
die übergreifenden Zusammenhänge besprochen. 
5.1 Zwei-Teilchen-Modell 
5.1.1 Triebkraft und Rotationsgeschwindigkeit 
Die in Kapitel 2.2.1 beschriebenen Versuche am Kugel-Platte-Modell von U. Erb et al. zei-
gen, dass sich während des Sinterns Niederenergiekorngrenzen einstellen [Erb82]. Aus den 
Messergebnissen von W. Schatt et al. geht hervor, dass die Triebkraft für die Bildung von 
Niederenergiekorngrenzen zurückgeht bzw. bremsende Kräfte größer werden. Dieser Vor-
gang nimmt jedoch eine längere Zeitspanne in Anspruch. Die Auflösungsdauer von Sinter-
kontakten einer Kugel-Platte-Anordnung bezogen auf den Sinterhalsradius ist auch bei einer 
Sinterdauer von 24h noch angestiegen (Abbildung 1) [Sch85a]. 
Dieses Ergebnis wird durch Untersuchungen von G. Herrmann et al. bestätigt, laut denen es 
bei Temperaturen von 1060°C bis zu 500 Stunden dauert, bis alle Kugeln eine Rotation in 
eine Niederenergielage vollzogen haben [Her76]. Daraus folgt, dass zum Ausgleich der 
Missorientierung der Kontaktkorngrenzen eine nur geringe Triebkraft zur Verfügung steht 
(vgl. 5.2.1 und 2.2.1). Eine geringe Triebkraft führt zu einer langsamen Rotationsgeschwin-
digkeit und damit zu einer langen Rotationsdauer. 
  
Als Grund für die Abnahme der Rotationsgeschwindigkeit ist das Sinterhalswachstum anzu-
führen. Je größer die Sinterhalsfläche, desto mehr Material muss umgelagert werden bzw. 
desto mehr Energie muss aufgewendet werden, um ein Partikel in eine Niederenergielage zu 
drehen. Aus den Berechnungen nach D. Wolf wird ersichtlich, dass die Energieänderung pro 
Winkeleinheit abhängig vom Winkel zu einer Niederenergiekorngrenze ist [Wol90]. Als 
Faustregel gilt: Die Triebkraft nimmt umso mehr zu, je kleiner die Abweichung des Missorien-
tierungswinkels von einer Niederenergiekorngrenze ist. Daraus folgt, dass Partikel, die zur 
Erreichung einer niederenergetischen Kontaktkorngrenze sich um einen relativ kleinen 
Winkel drehen müssen, aufgrund der starken Triebkraft eine hohe Rotationsgeschwindigkeit 
entwickeln können. Dagegen sollten Partikel, die für einen niederenergetischen Charakter 
ihrer Kontaktkorngrenze eine größere Rotationsbewegung vollziehen müssen, anfänglich 
eine langsamere, sich allmählich steigernde Rotationsgeschwindigkeit aufweisen. Da für 
einen vergleichbaren Rotationswinkel mit steigendem Sinterhalsdurchmesser mehr Material 
umgelagert werden muss, wird die Rotation allerdings gleichzeitig aufgrund des stetig wach-
senden Sinterhalses abgebremst. 
Die Abnahme der Rotationsgeschwindigkeit kann des Weiteren durch den fortschreitenden 
Sinterverlauf erklärt werden. Je länger der Sinterprozess andauert, desto mehr Partikel 
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haben sich bereits in eine Niederenergielage ausgerichtet und ihre Rotationsbewegung 
abgeschlossen. Da in Abbildung 1 die Gesamtheit der Kugeln über die Sinterdauer darge-
stellt ist, scheint es, als ob die Triebkraft stärker nachließe, als es tatsächlich der Fall ist. 
5.1.2 Materialumlagerung in der Korngrenze 
Aus Abbildung 75 geht hervor, dass im Querschnitt einer Korngrenze Material fast aus-
schließlich abgetragen und kaum angebaut wird. Dies ist durch die Überlagerung zweier 
parallel ablaufender Prozesse bedingt. Bei einer gegeneinander gerichteten Rotation von 
Partikeln muss Material von einer Seite des Sinterhalses auf die gegenüberliegende Seite 
transportiert werden. Gleichzeitig finden jedoch auch Zentrumsannäherung und Halswachs-
tum statt, wobei aus dem Sinterhals zu beiden Seiten hin Material transportiert werden muss. 
Aufgrund des Zusammenspiels dieser beiden Prozesse wird das Material, statt von einer zur 
anderen Seite, fast ausschließlich aus dem Sinterhals zum Sinterhalsrand transportiert, 
wobei zu einer der beiden Seiten hin ein größerer Materialtransport stattfindet. Das Resultat - 
eine Rotation - unterscheidet sich nicht von dem eines Materialtransports quer durch den 
Sinterhals. Dagegen verkürzt sich der Diffusionsweg, was nach Gleichung 2.10 und 2.11 zu 
einer schnelleren Rotationsgeschwindigkeit führt. 
Abbildung 75 zeigt die über die Korngrenze aufgetragene Spannungsverteilung. Aufgrund 
des anliegenden Moments verläuft die Kurve asymmetrisch. Das bedeutet wiederum, dass 
die Materialverteilung nicht gleichmäßig erfolgt und auf einer Seite mehr Material abgetragen 
wird. Der Sinterhals wächst ungleichmäßig und nimmt eine asymmetrische Gestalt an, die 
Ursache weiterer Spannungen ist. Die Verkippung wird verstärkt, da das Moment dieser 
neuerlichen Spannungen in dieselbe Richtung, wie das der bereits vorhandenen asymmetri-
schen Spannungen wirkt. 
5.1.3 Geschwindigkeit der Winkeländerung 
Bei sehr kleinen Sinterhalsradien von ca. 2µm werden für die Winkeländerung rechnerisch 
hohe Geschwindigkeiten von bis zu 0,028rad/s ermittelt (Abbildung 76). Die Geschwindigkeit 
der Winkeländerung wurde für eine Temperatur von 1000°C berechnet. Bei dieser Tempera-
tur haben sich jedoch bereits relativ große Sinterhälse ausgebildet. Tomographie-
Messungen an Partikeln mit Teilchenradien von ca. 100µm weisen Sinterhalsradien von über 
10µm auf. Aus diesem Grund können die Berechnungen für sehr kleine Sinterhalsradien 
nicht als realistisch betrachtet werden. Kommt es bei dieser Temperatur dennoch zu sehr 
kleinen Sinterhälsen aufgrund der Neubildungen von Kontakten, so müssen nicht nur das 
betreffende Partikel, sondern auch dessen Kontaktpartner mit bereits wesentlich größeren 
Sinterhälsen simultan bewegt werden. Aus diesem Grund treten keine Rotationsgeschwin-
digkeiten in dieser Größenordnung auf.  
In Abbildung 74 wird die ermittelte Rotationsgeschwindigkeit in Abhängigkeit von der Temp-
eratur dargestellt. Der Graph verläuft parallel zu der von Shewmon für die Korngrenzendiffu-
sion bestimmten Rotationsgeschwindigkeit und ist um ca. den Faktor 5,8 größer (vgl. 4.5.5). 
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Obwohl Shewmons Berechnungen ein völlig anderer Ansatz zugrunde lag, kommt er, abge-
sehen von einem Vorfaktor, zu den gleichen Ergebnissen. Diese Übereinstimmung spricht 
für die Richtigkeit der durchgeführten Berechnungen zur Rotationsgeschwindigkeit durch 
Korngrenzendiffusion. Die in der Herleitung verwendeten Berechnungen der Spannungsver-
teilung, des Materialflusses und des Materialabtrags in der Korngrenze werden dadurch 
indirekt ebenfalls bestätigt. 
5.2 1-dimensionales Modell: Kugelreihen 
5.2.1 Rotationsgeschwindigkeit 
Die Rotationsgeschwindigkeit bei verschiedenen Mechanismen ist nach den Berechnungen 
(siehe 2.3) direkt proportional zum Energiegradienten des Missorientierungswinkels (vgl. 
Energie-Missorientierungs-Diagramme von D. Wolf [Wol90], Abbildung 70). Abgesehen vom 
näheren Winkelbereich einer Niederenergiekorngrenze ist die Triebkraft gering und kann 
demnach nur zu einer relativ langsamen Rotationsgeschwindigkeit führen. Je weiter sich 
eine Korngrenze in Richtung Niederenergielage bewegt, desto größer wird die Triebkraft und 
die Rotationsgeschwindigkeit nimmt zu. Ist die Niederenergielage erreicht, stoppt die  
Rotation abrupt. Beispiele für ein solches Verhalten zeigen EBSD-Messungen an einer 
Kugelreihe (Abbildung 62). Einige der Kugeln weisen zwischen 600°C und 800°C Rotations-
bewegungen auf, die anschließend abgeschlossen sind. Allerdings treten oberhalb von 
900°C erneute Rotationen auf, die jedoch durch die Versuchsanordnung bedingt sind (vgl. 
Kapitel 4.3 und Abbildung 63). 
Eine erneute Rotation kann ausschließlich aus Orientierungsänderungen der Kontaktpartner 
resultieren. Betrachtet man jedoch die Rotationsgeschwindigkeit aller Kugeln, nimmt diese 
im Mittel mit zunehmender Sinterdauer ab. Die Rotation von Kugeln, deren Korngrenzen 
einen Niederenergiecharakter aufweisen, ist dann bereits abgeschlossen. 
 
K.P. Wieters gibt für Kugelreihen aus monokristallinen Teilchen sehr hohe Rotationsge-
schwindigkeiten an. Im Temperaturbereich zwischen 600°C und 700°C treten laut Wieters 
maximale Geschwindigkeiten von bis zu ~3⋅10-3rad/s auf [Wie88] (2.2.2). Die Rotationsge-
schwindigkeit geht zwischen 700°C und 800°C zurück, ist aber immer noch erheblich (siehe 
Abbildung 6). Die in dieser Arbeit mittels EBSD bestimmten Rotationsgeschwindigkeiten an 
einer Kugelreihe (siehe 4.3) weisen ebenfalls zwischen 600°C und 700°C die hohe Ge-
schwindigkeiten von 1,92⋅10-4rad/s auf und zeigen zwischen 700°C und 800°C die größten 
Rotationsgeschwindigkeiten von 2,80⋅10-4rad/s. Oberhalb dieses Temperaturbereichs treten 
nahezu keine Rotationen mehr auf. Die hier ermittelten Werte beinhalten jedoch nicht nur, 
wie bei K.P. Wieters, die optische Detektierung der Kugelreihe durch ihr Schattenbild. Die 
Rotationen werden anhand der Gitterorientierungen bestimmt, so dass nicht nur Rotationen 
durch Partikelbewegungen in den drei Raumrichtungen, sondern auch Eigenrotationen 
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festgestellt werden können. Entgegen der zu erwartenden höheren Rotation werden  
geringere Werte ermittelt.  
Diese hohen Rotationsgeschwindigkeiten 1-dimensionaler Proben sind nicht mit den Unter-
suchungsergebnissen von 3-dimensionalen Proben der vorliegenden Arbeit zu vereinbaren, 
in der maximale Geschwindigkeiten bei 1050°C von ca. 2,2⋅10-5rad/s bei einem Teilchenradi-
us a von 20µm und 7,9⋅10-6rad/s bei einem a von 100µm bestimmt werden. 
Die von K.P. Wieters gemessenen bzw. berechneten hohen Rotationsgeschwindigkeiten 
können in der vorliegenden Arbeit weder rechnerisch noch experimentell bestätigt werden. 
Einer der Gründe für die stark abweichenden Rotationsgeschwindigkeiten liegt vermutlich in 
der unterschiedlichen Dauer der Haltezeiten. Die Temperatur wird bei Wieters’ Versuchen im 
Gegensatz zu einer 10-minütigen Haltezeit nur über 1min gehalten. Dies entspricht einer 
Größenordnung bei der Berechnung der Rotationsgeschwindigkeit. Dennoch sind die in der 
vorliegenden Arbeit ermittelten Geschwindigkeiten langsamer als die von Wieters gemesse-
nen. 
Einen weiteren Begründungsansatz liefern unterschiedliche Aufheiz- und Abkühlgeschwin-
digkeiten bei der Durchführung der Messungen. Die Proben von K.P. Wieters sind sehr 
hohen Aufheiz- und Abkühlraten von 50K/min ausgesetzt, während die in dieser Arbeit 
verwendeten Proben nur mit 10K/min aufgeheizt werden und im Ofen abkühlen. Ein Ab-
schrecken der Proben durch Öffnen des Rohrofens ist aufgrund der herrschenden Wasser-
stoffatmosphäre nicht möglich. 
Zur Überprüfung des Einflusses der Aufheizgeschwindigkeit werden Versuche an Kugelrei-
hen mit einer deutlich höheren Auf- und Abkühlgeschwindigkeit von 50K/min durchgeführt. 
Jedoch ergeben diese Tests Rotationen in derselben Größenordung wie zuvor mit einer 
Aufheizrate von 10K/min (vgl. 4.3 und 8.2). Auch mit einer höheren Aufheizgeschwindigkeit 
gelang es nicht, die von K.P. Wieters gemessenen Rotationsgeschwindigkeiten zu wieder-
holen.  
Die von Wieters untersuchten Kugelreihen zeigen wie auch die durchgeführten EBSD-
Messungen anfänglich sehr schnelle Rotationsgeschwindigkeiten und einen großen Rotati-
onswinkel. Allerdings kommt es ab einer Temperatur von 900°C in der Haltephase zu fast 
keinen weiteren Rotationsbewegungen. Polfigur-Messungen von Herrmann et al. [Her76] am 
Kugel-Platte-Modell (siehe 2.2.1 und 5.1.1) zeigen Teilchenrotationen, welche bei 1060°C bis 
zu 500 Stunden andauern. Die in der vorliegenden Arbeit mittels Tomographie festgestellten 
Rotationen 3-dimensionaler Proben setzen analog zu den Untersuchungen von Herrmann et 
al. erst bei hohen Temperaturen (oberhalb 900°C) ein und sind im Vergleich zu Wieters 
Messungen sehr langsam. Die Ergebnisse werden demnach von Versuchen von Herrmann 
et al., sowie den Auflösungsversuchen von Erb et al. (siehe 2.2.1 und 5.1.1) bestätigt, kön-
nen jedoch nicht mit den Messungen an 1-dimensionalen Proben in Einklang gebracht 
werden. 
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5.2.2 Rotationswinkel 
Untersuchungen von K.P. Wieters zeigen eine deutliche Verkürzung von Kugelreihen aus 
monokristallinen Teilchen während des Sinterns. Ca. 60% der Verkürzung beruht auf Rotati-
onen der einzelnen monokristallinen Kugeln gegeneinander [Wie88] (siehe 2.2.2). Die 
Aufnahmen und Auswertungen zeigen bereits zwischen Raumtemperatur und 600°C große 
Veränderungen. Aus Abbildung 6 wird ersichtlich, dass in diesem Temperaturbereich zwi-
schen den einzelnen Kugeln Winkeländerungen von bis zu 17,7° stattfinden. 
Wieters arbeitet mit einer Versuchsanordnung, bei der die Proben über die gesamte Unter-
suchungsdauer nicht bewegt werden müssen. Der verwendete Ofen ist eine Spezialanferti-
gung, die über eine Probe gefahren und anschließend zur lichtmikroskopischen 
Untersuchung wieder weggerückt werden kann. Die gemessenen Kugelreihen müssen also 
zu keinem Zeitpunkt der gesamten ex-situ Messung bewegt werden. Dagegen erfordern die 
in der vorliegenden Arbeit beschriebenen Untersuchungen transportfähige Proben. Aus 
diesem Grund werden alle Proben in einem Vorsinterschritt bei 600°C angesintert. Untersu-
chungen zwischen RT und 600°C sind daher nicht möglich und es existieren keine ver-
gleichbaren Messdaten aus diesem Temperaturbereich. 
Wieters Kugelreihen weisen auch oberhalb einer Temperatur von 600°C zum Teil Rotations-
winkel von über 25° auf. Der maximale kumulative Winkel, der an einer auf einer Einkristall-
platte angesinterten Kugelreihe mittels Tomographie-Untersuchugen (Abbildung 64 und 
Abbildung 65) gemessen wurde, beträgt 11°. Bei derselben mit EBSD untersuchten Kugel-
reihe (Abbildung 61 und Abbildung 62) beträgt der maximale Winkel 21°. Im deutlichen 
Gegensatz dazu zeigen die in der vorliegenden Arbeit beschriebenen Untersuchungen an 3-
dimensionalen Proben aus monokristallinen Teilchen im Durchschnitt einen Rotationswinkel 
von weniger als 1° über den gesamten Sinterverlauf von 600°C bis über 1000°C auf (vgl. 
5.4). Verglichen mit den Energie-Missorientierungs-Diagrammen von D. Wolf [Wol90] 
(Abbildung 3) scheint es kaum möglich, dass ein Teilchen um einen derartig großen Winkel 
wie von Wieters ermittelt rotiert. Dieser Fall könnte nur bei einer anfänglich sehr geringen 
Triebkraft eintreten (vgl. 5.2.1), da der Energiegradient, abgesehen von den Niederenergie-
zuständen bei 0° bzw. 90° bzw. 180°, sehr gering ist. Treten in der Energie-
Missorientierungskurve weitere lokale Minima auf, werden die maximal möglichen Rotati-
onswinkel weiter reduziert. Allerdings werden bei hohen Temperaturen lokale Minima der 
Energie-Missorientierungskurve allmählich weniger ausgeprägt und kleinere Minima ver-
schwinden vollständig. In diesem Fall wird eine erneute Rotation und sogar eine Änderung 
der Rotationsrichtung möglich [Erb79] [Wie88]. Zur Auflösung von lokalen Minima kommt es 
jedoch erst bei höheren Temperaturen, wenn sich bereits größere Sinterhalsradien ausgebil-
det haben. Wie aus Abbildung 76 ersichtlich wird, sind hohe Rotationsgeschwindigkeiten 
jedoch nur bei sehr schwach ausgeprägten Sinterhälsen möglich. 
 
In der Literatur zum Thema Sintern wird davon ausgegangen, dass zwei oder mehrere 
Kontaktpartner den Rotationswinkel bzw. die Rotationsgeschwindigkeit eines Partikels 
einschränken. Wieters bemerkt dazu in seiner Dissertation [Wie88]: 
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„Im Gegensatz zum Kugel-Platte-Modell ist bei Teilchenreihen, infolge der Existenz zweier 
Kontakte pro Teilchen, eine völlig freie Rotation in Richtung Niederenergiekorngrenze nicht 
gegeben.“  
EBSD-Messungen an einer, auf einer Kupfereinkristallplatte angesinterten Kugelreihe (2 - 3 
Kontaktpartner pro Kugel) zeigen, dass die Orientierungsänderungen der einzelnen Kugeln 
größer als die Änderung der Partikelpositionen zueinander sind. Die Kugeln müssen also 
eine Art „Eigenrotation“ durchführen, d.h. sie müssen um ihren eigenen Mittelpunkt rotieren. 
Die Partikel können zwar aufgrund ihrer Kontaktpartner nicht völlig frei rotieren, sind aber 
dennoch in der Lage, sich um ihren eigenen Mittelpunkt zu drehen. Eine solche Eigenrotation 
nimmt keinen Einfluss auf die Lage der Kontaktpartner zueinander. Triebkräfte zur Rotation 
sind auch in diesem Fall Spannungen aufgrund asymmetrischer Sinterhälse und das Bestre-
ben zur Minimierung der spezifischen Grenzflächenenergie. Diese Eigenrotation wird mit 
einem neuen Modell erklärt (siehe 5.5). 
5.2.3 Vergleich der Messmethoden 
Mittels EBSD an Kugelreihen ermittelte Rotationswinkel und -geschwindigkeiten weisen bei 
den Sinterschritten zwischen 600°C und 700°C bzw. 700°C und 800°C große Werte auf. Im 
Anschluss kommt die Rotation fast zum Erliegen. Einen sehr ähnlichen Verlauf nehmen die 
von K.P. Wieters ermittelten Rotationswerte an Kugelreihen, wenngleich die Absolutwerte 
deutlich größer angegeben werden. Er zeigte, dass bereits bei einer Temperatur von 600°C 
eine maximale Rotationsgeschwindigkeit auftreten kann [Wie88].  
Im Unterschied zu Wieters Versuchen geht in dieser Arbeit der Untersuchung das Ansintern 
der Kugeln auf einer einkristallinen Kupferplatte voraus. Einige der Kugeln besitzen dadurch 
einen dritten Kontaktpartner, welcher die Freiheitsgrade einer Rotation einschränken könnte. 
Aus diesem Grund können die ermittelten Werte im Vergleich zu einer nicht angesinterten 
Kugelreihe nach unten hin abweichen. Die anhand von EBSD-Messungen ermittelten diffe-
rentiellen Werte von bis zu 12,7° und kumulativen Werte von bis zu 21° sollten größer als die 
von Wieters angegebenen Werte ausfallen, da nicht nur Partikelbewegungen bezogen auf 
ihre Kontaktpartner, sondern auch Eigenrotationen gemessen werden. 
Anhand der, in Kombination mit der EBSD durchgeführten tomographischen Untersuchun-
gen konnten die differentiellen Verschiebungen der Kugelmittelpunkte, abgesehen von einer 
Ausnahme, auf maximal 5° detektiert werden. Dieser Wert liegt weit unterhalb der von 
Wieters ermittelten Rotationswerte von bis zu 25°. Im Gegensatz zu Wieters Kugelreihen 
werden mittels Tomographie der Rotationsbewegungen 3-dimensional gemessen, so dass 
nicht nur ein Teil, sondern die gesamte Bewegung der Kugelmittelpunkte detektiert werden 
kann. 
Anhand des Unterschieds der Werte aus Tomographie- und EBSD-Messungen kann eindeu-
tig gezeigt werden, dass es während des Sinterns zu einer Eigenrotation der Kugeln kommt. 
Diese Eigenrotation tritt hauptsächlich im Sinteranfangsstadium bei Temperaturen zwischen 
600°C und 800°C auf. In diesem Temperaturbereich nehmen die Triebkräfte stark zu, wäh-
 Diskussion 
101 
rend die Sinterhälse noch sehr schwach ausgeprägt und dadurch leicht verformbar und 
beweglich sind.  
5.3 2-dimensionales Modell: flächige Anordnungen 
Untersuchungen von H.E. Exner und G. Petzow (siehe 2.2.3) an flächigen Anordnungen von 
Kupferkugeln lassen die Folgerung zu, dass Partikelumordnungen im fortgeschrittenen 
Sinterstadium möglicherweise nicht nur aus der Missorientierung von Kontaktpartnern 
resultieren. Die Art der Anordnung der Partikel im Sinterkörper kommt als weiterer Auslöser 
in Betracht. Die in Abbildung 7 dargestellte, von H.E. Exner aufgenommene flächige Sinter-
anordnung, zeigt, dass bei 1000°C auch nach längerem Sintern noch Umordnungsprozesse 
stattfinden. Im gleichen Temperaturbereich treten starke Zentrumsannäherungen auf (vgl. 
Abbildung 105).  
Die von Exner et al. untersuchten flächigen Sinteranordnungen zeigen, dass sich relativ 
große Poren während des Sinterverlaufs ausweiten und „runder“ werden, während kleinere 
Poren sich zusammenziehen und eine unregelmäßige, lang gestreckte Form annehmen 
(siehe 2.2.3). Eine unregelmäßige Kugelanordnung mit inhomogener Dichteverteilung wirkt 
sich auf den Sintervorgang aus. Dicht gepackte Bereiche verdichten sich während des 
Sinterns weiter. Die Kugeln weisen dort viele Kontaktpartner auf und verbinden sich noch 
enger. An Stellen mit geringerer Dichte verringert sich diese dagegen weiter und Poren 
dehnen sich aus (Abbildung 7) [Exn78]. Es kommt also zu Partikelumordnungen aufgrund 
ungleicher Zentrumsannäherung. Daneben tritt weniger offensichtlich eine durch Missorien-
tierung zwischen Kontaktpartnern hervorgerufene Rotation auf. Deren Triebkraft steht in 
direkter Abhängigkeit zur Anzahl der Kontaktpartner (vgl. Abbildung 73 und 5.4.7). In weniger 
dicht gepackten Bereichen wirkt eine dementsprechend höhere Triebkraft auf einen Kontakt, 
woraus eine verstärkte „Eigenrotation“ zu Niederenergiekorngrenzen resultiert. In diesen 
Bereichen weist daher eine größere Anzahl an Korngrenzen, bezogen auf die Anzahl der 
Partikel, einen niederenergetischen Charakter auf. Da diese relativ ineffektive Leerstellen-
senken und -quellen sind, kommt es dort zu einem geringerem Sinterhalswachstum und 
einer geringen Zentrumsannäherung. Das Ungleichgewicht im Ausmaß der Zentrumsannä-
herung zwischen dichten und weniger dichten Bereichen wird dadurch weiter verstärkt und 
bildet eine zusätzliche Triebkraft für Teilchenumordnungen. Wiederum resultiert eine Ver-
dichtung dichterer Stellen und umgekehrt.  
Da die Umordnungen gleichzeitig zur Zentrumsannäherung stattfinden, liegt die Schlussfol-
gerung nahe, dass eine Ungleichmäßigkeit der Zentrumsannäherung für den Hauptteil der 
Umordnungen verantwortlich ist. Die Partikelumordnungen werden demnach zu einem 
großen Teil durch die Anordnung der Schüttung und nur bedingt durch eine Missorientierung 
der Kontaktpartner verursacht. 
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5.4 3-dimensionale Proben 
In dieser Arbeit wird ausschließlich das Sinteranfangsstadium bis 1050°C und eine maxima-
len Haltezeit von 60min untersucht. Längere Haltezeiten sind bei Messungen am ESRF 
aufgrund der begrenzten Messzeit nicht möglich. 
 
Eine Analyse des kooperativen Materialtransports in 3-dimenionalen Proben liegt bis dato 
einzig von Nöthe et al. [Noe07a] [Noe07b] [Bec07] vor (siehe 2.2.4). Die ex-situ Untersu-
chung von Kupferschüttungen ist mittels Mikrofokus-Computertomographie erfolgt. Daraus 
gewonnene Daten zur kumulativen Rotation polykristalliner Partikel (a = 50µm bis 60µm) 
sind über die Dichte aufgetragen (siehe Abbildung 9 und Abbildung 10). Die Dichtewerte 
liegen zwischen ca. 40% bis 80% TD von Kupfer, die Messwerte erstrecken sich also über 
einen breiten Bereich. In diesem Punkt unterscheiden sich die Resultate von Nöthe et al. von 
den in der vorliegenden Arbeit ermittelten Werten. Die darin ermittelte Dichteverteilung der 
Proben ist sehr homogen, die Werte weichen sowohl nach oben als auch nach unten um 
maximal 15% von der mittleren Dichte ab. Da sich die Verteilung in einem engen Bereich 
bewegt, ist in diesem Fall eine Auftragung der Rotation über die Dichte nicht sinnvoll. 
Die Messgenauigkeit der Tomographieuntersuchungen von Nöthe et al. ist vergleichsweise 
gering. Der Messfehler (bzw. das Mess-Offset) der Rotation liegt bei ca. 0,9°, während er bei 
den in der vorliegenden Arbeit durchgeführten Messungen am ERSF ca. 0,08° (Partikel-
radius 100µm) bzw. ca. 0,25° (Partikelradius 20µm) beträgt. Je größer die kumulativen 
Werte, desto zuverlässiger sind sie. Die Ergebnisse der Rotationsmessungen von Nöthe et 
al. liegen in einer Größenordnung, in der sie stark durch die geringe Messgenauigkeit ver-
fälscht werden. Sie geben jedoch eine Tendenz vor und es konnte schlüssig nachgewiesen 
werden, dass Partikelrotationen in 3-dimensionalen Sinterkörpern stattfinden. 
In den Arbeiten von Nöthe et al. wird – wie auch in der vorliegenden Arbeit – polykristallines 
Kupferpulver der Firma ECKA Granulate GmbH & Co. KG verwendet. In beiden Fällen sind 
die gewonnenen Daten von der Wasserstoffkrankheit deutlich beeinflusst (siehe 4.2.2). Die 
ermittelten Partikelbewegungen sind also zu einem großen Teil die Folge der Wasserstoff-
krankheit und nur bedingt auf die in 2.3 beschriebenen Mechanismen zurückzuführen. 
Nöthe et al. beschreiben des Weiteren ex-situ Messungen an einer Probe, die bis 1050°C 
aufgeheizt, dann auf dieser Temperatur gehalten und in regelmäßigen Abschnitten  
tomographiert wurde. Die Messungen weisen eine mit der Zeit verlangsamende kumulative 
Rotation auf. Die mittlere kumulative Rotation liegt zunächst bei ca. 1°, nach ca. 1h Haltezeit 
erreicht sie ca. 1,3° [Noe07a]. Im Rahmen der vorliegenden Arbeit durchgeführte, vergleich-
bare Messungen mit Haltezeiten weisen bei 1050°C einen ähnlichen Verlauf auf. Es kommt 
ebenfalls zu einer Zunahme um 0,3° (vgl. Abbildung 54) sowie einer Abnahme der Rotati-
onsgeschwindigkeit. Zudem stimmen die Absolutwerte sehr gut überein. 
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5.4.1 Sinterverlauf 3-dimensionaler Proben 
Der Sinterverlauf von Proben aus monokristallinen Partikeln verzeichnet bis zum Vorsinter-
schritt bei 600°C nahezu keine Änderung der Dichte, Koordinationszahl, Zentrumsannähe-
rung und des kooperativen Materialtransports (Rotation) (vgl. 4.2 bis 8.6). In diesem 
Temperaturbereich wirkt aufgrund des Vorsinterschrittes nur eine sehr geringe Triebkraft und 
es treten damit keine Veränderungen der Messkurven auf. 
Zwischen 600°C und 900°C steigt dann die Anzahl der Kontaktpartner an, während die 
Dichte und die Zentrumsannäherung leicht abnehmen. Dies zeigt, dass Partikelumordnun-
gen stattfinden und ist eine Erklärung für die gemessene kumulative Rotation. 
Ab einer Temperatur von 900°C steigen die Kurven von Rotation, Dichte, Zentrumsannähe-
rung und Koordinationszahl an (Kapitel 4.2 bis 8.6). Neben der Verdichtung einer Probe 
kommt es, wie aus der Rotationskurve ersichtlich wird, auch zu Umordnungsprozessen. Die 
Auswirkungen von kumulativer Rotation aufgrund von Missorientierungen der Kontaktstellen 
und von Rotationsbewegungen, bedingt durch eine ungleichmäßige Zentrumsannäherung 
der Kontaktpartner, können leider nicht voneinander unterschieden werden. Letztere spielen 
erst mit dem Einsetzen der Zentrumsannäherung eine Rolle. Die Ergebnisse der Graphen 
von Rotation, Dichte, Zentrumsannäherung und Koordinationszahl stehen im Einklang 
zueinander. 
 
Proben aus polykristallinen Teilchen zeigen unterhalb einer Temperatur von 550°C ebenfalls 
keine nennenswerten Veränderungen hinsichtlich Rotation, Dichte, Zentrumsannäherung 
und Koordinationszahl. Oberhalb dieser Temperatur tritt jedoch eine Triebkraft auf, die 
vermutlich durch die Wasserstoffkrankheit bedingt ist und die Probe dehnt sich aus. Bis ca. 
650°C nehmen die Dichte, die Anzahl der Kontaktpartner und die Zentrumsannäherung ab. 
Die differentielle Rotation erreicht bei dieser Temperatur ihr Maximum. Im Anschluss daran 
setzt eine Zentrumsannäherung ein, gleichzeitig erhöhen sich die Dichte und die Koordinati-
onszahl. Die kumulative Rotation nimmt von diesem Zeitpunkt an annähernd linear zu. 
Vergleichbar zu Proben aus monokristallinen Partikeln nimmt die Steigung aller Kurven 
(Rotation, Dichte, Zentrumsannäherung und Koordinationszahl) ab 900°C zu. Die Ergebnisse 
aus 4.2 bis 8.6 stimmen sehr gut in sich überein. Die Rotation bei Proben aus polykristallinen 
Partikeln ist eher durch die Wasserstoffkrankheit und die ungleichmäßige Zentrumsannähe-
rung der Kontaktpartner bedingt als durch eine Missorientierung der Kontaktflächen. Über 
den Anteil der Auswirkungen von Missorientierungen an der Rotation kann leider keine 
Aussage getroffen werden. In der Literatur [Wie88] ist allerdings beschrieben, dass die 
Rotation durch Missorientierungen von polykristallinen Teilchen geringer als von monokristal-
linen Teilchen derselben Größe ausfällt. Letztere ist bereits klein (vgl. Abbildung 47), so dass 
die Rotation bedingt durch die Missorientierung von Kontaktflächen polykristalliner Partikel 
als äußerst gering angenommen werden muss. 
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5.4.2 Zentrumsannäherung 
Proben aus monokristallinen Partikeln weisen zunächst eine Zunahme der Zentrumsabstän-
de mit einer geringen Ausdehnung um ca. 0,2% auf, bevor es bei Temperaturen von über 
900°C zu einer Annäherung von bis zu 1% kommt. Diese fällt im Vergleich zu Proben aus 
polykristallinen Partikeln recht gering aus (siehe unten). 
Proben aus polykristallinen Partikeln dehnen sich aufgrund der Wasserstoffkrankheit bei 
Temperaturen von ca. 700°C um bis zu 2% aus (dem 10-fachen der Ausdehnung von  
Proben aus monokristallinen Partikeln), gefolgt von einer Annäherung um bis zu 4%. Mit 
Haltezeiten gemessene Proben weisen sogar Zentrumsannäherungen von bis zu 6,5% auf.  
Wie aus diesem Vergleich ersichtlich wird, tragen die Korngrenzen in Polykristallen zur 
Diffusion in den Sinterkontakten bei. Auf den Einfluss von Korngrenzen auf das Halswachs-
tum wurde bereits von K.P. Wieters und M. Rolle hingewiesen [Wie88] [Rol84]. Je kleiner die 
Kristallitgröße bei polykristallinen Partikeln ist (Einkristalle weisen die größten Kristallite auf), 
umso schneller wächst in der Aufheizphase das x/a-Verhältnis. Zusätzlich zu den Kontakt-
korngrenzen stehen dann bei gleicher Partikelgröße mehr Gefügekorngrenzen als Leerstel-
lensenken und -quellen zur Verfügung [Rol84]. Gefügekorngrenzen leisten ebenfalls einen 
Beitrag zum Sintervorgang. Aus diesem Grund ist das x/a-Verhältnis bei Polykristallen bei 
gleicher Behandlung stets größer als bei monokristallinen Sinterhälsen. 
5.4.3 Partikelrotationen 
Im Vergleich zum Zwei-Teilchen-Modell und zu 1-dimensionalen Versuchsanordnungen 
findet bei der Probe mit monokristallinen Teilchen nur eine schwache differentielle und 
kumulative Rotation bezogen auf benachbarte Partikel statt. Dies ist darauf zurückzuführen, 
dass sich die Partikel während des Sinterns gegenseitig behindern und damit eine völlig freie 
Rotation nicht möglich ist. Es hat den Anschein, als würden die Rotationsmodelle (siehe 2.3), 
darunter die Missorientierungen zwischen den einzelnen Partikeln, kaum Einfluss auf den 
Sinterverlauf nehmen. Jedoch führen die Partikel eine Art „Eigenrotation“ durch und vermin-
dern so die spezifische Korngrenzenenergie an den einzelnen Kontakten. Ein Kontakt, der 
bereits einen niederenergetischen Zustand erreicht hat, weist im Gegensatz zu Kontakten 
mit höherer spezifischer Energie eine geringere Leerstellensenkenwirkung auf. Dies hat eine 
langsamere Zentrumsannäherung bzw. ein geringeres Halswachstum zur Folge. Da es nicht 
möglich ist, dass sich alle Kontakte in eine niederenergetische Lage drehen, weisen sie beim 
Einsetzen der Zentrumsannäherung verschiedene Voraussetzungen und damit ein unter-
schiedliches Verhalten auf. Das führt zu einer ungleichen Zentrumsannäherung und damit zu 
einer Rotation der Partikel gegeneinander. Dieses Verhalten kann auch in den aufgenom-
men Graphen (Rotation und Zentrumsannäherung über der Temperatur (siehe Abbildung 49 
und Abbildung 52)) beobachtet werden. Eine messbare Rotation setzt erst bei sehr hohen 
Temperaturen (oberhalb 950°C) im selben Bereich wie die Zentrumsannäherung ein. Darun-
ter können fast keine Partikelbewegungen mit wesentlichen Veränderungen der Positionen 
der Mittelpunkte detektiert werden. 
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Im Vergleich dazu weisen Proben aus polykristallinen Partikeln vor allem im Temperatur-
bereich um ca. 700°C höhere Werte der kumulativen Rotation auf. Anschließend folgt eine, 
gegenüber Proben aus monokristallinen Partikeln größere, fast lineare Steigung (Abbildung 
54). In der Theorie sollten die Rotationsbewegungen von polykristallinen Teilchen wesentlich 
geringer als die von Proben aus monokristallinen Teilchen ausfallen. Die verschiedenen 
kristallographischen Ausrichtungen innerhalb eines Kontaktes behindern sich gegenseitig 
und aus diesem Grund müsste eine geringere Triebkraft für eine Rotation in eine konkrete 
Richtung vorliegen [Wie88]. Dies ist jedoch bei den untersuchten Proben nicht der Fall. 
Dieses Verhalten muss auf das luftverdüste Ausgangspulver zurückgeführt werden (siehe 
4.1.2). Während des Sinterns dehnen sich die Partikel in reduzierender Atmosphäre (bein-
haltete H2) aufgrund der Wasserstoffkrankheit (siehe 2.5) aus. Dies kann ebenfalls anhand 
der durchgeführten Dilatometermessungen beobachtet werden (vgl. Abbildung 58). Dabei 
entstandene Poren und Risse in den Teilchen führen neben der thermischen zu einer weite-
ren Ausdehnung. Die resultierenden Spannungen innerhalb der Probe können durch Teil-
chenumordnungen zumindest teilweise wieder abgebaut werden. Die gemessenen erhöhten 
Rotationen sind also zum größten Teil nicht auf Missorientierungen in den Teilchenkontak-
ten, sondern auf die Wasserstoffkrankheit zurückzuführen.  
 
Abbildung 77: Gemessene und berechnete Rotationsgeschwindigkeiten über der Temperatur. 
In Abbildung 77 sind die an 3-dimensionalen Proben aus monokristallinen Teilchen gemes-
senen (vgl. 8.6.1) im Vergleich zu den in 2.3 bzw. 4.5.5 für Zwei-Teilchen-Anordnungen 
berechneten Rotationsgeschwindigkeiten über der Temperatur aufgetragen. Unterhalb einer 
Temperatur von 600°C dürften aufgrund der geringen Triebkraft und des Vorsinterschritts 
keine Rotationen auftreten. Die an 3-dimensionalen Proben in diesem Bereich gemessenen 
Geschwindigkeiten müssen daher als Messfehler betrachtet werden. Oberhalb dieser Tem-
peratur stimmen die gemessenen sehr gut mit den berechneten Geschwindigkeiten überein. 
Allerdings gehen die Berechnungen wie schon erwähnt von einem Zwei-Teilchen-Modell und 
nicht von einer 3-dimensionalen Probe aus. Sie sollten daher über den gemessenen Werten 
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liegen. K.-P. Wieters weist in seiner Dissertation bereits auf den Sachverhalt hin, dass die 
berechneten im Vergleich zu gemessenen Werten zu klein sind [Wie88]. 
In Abbildung 77 sind zudem die Rotationsgeschwindigkeiten einer mittels EBSD untersuch-
ten Kugelreihe sowie des Korngrenzengleiten-Mechanismus eingetragen. In Kapitel 5.5 wird 
in einem neuen Rotationsmodell erläutert, inwiefern das Korngrenzengleiten zur Rotation 
beiträgt. Die berechneten Rotationsgeschwindigkeiten liegen, trotz der Einbeziehung des 
neuen Modellmechanismus der Eigenrotation, unter den anhand von EBSD-Messungen 
experimentell ermittelten Werten. Diese Diskrepanz kann möglicherweise von der den 
Berechnungen zugrunde liegenden Diffusionsgeschwindigkeit herrühren. In früheren Veröf-
fentlichungen wird für wandernde Korngrenzen ein um 2 - 4 Potenzen erhöhter Diffusionsko-
effizient angegeben [Kau95]. Neuere Berechnungen stützen sich jedoch auf den Diffusions-
koeffizienten von stationären Korngrenzen [Kau95]. 
5.4.4 Dichte und Koordinationszahl 
Die Dichte von Proben aus monokristallinen Teilchen zeigt unterhalb von 600°C (Vorsinter-
schritt) erwartungsgemäß nur eine geringe Änderung von maximal 0,5%. Auch im weiteren 
Sinterverlauf liegt bis zu einer Temperatur von ca. 1050°C die maximale Änderung bei ca. 
0,5%. Erst oberhalb dieser Marke steigt die Dichte leicht an. Jedoch beträgt die Steigerung 
maximal 1,5%. 
Vorgesinterte Proben aus polykristallinen Partikeln weisen bis hin zu einer Temperatur von 
650°C eine Abnahme der Dichte von 1% auf. Diese Ausdehnung ist auf die Wasserstoff-
krankheit zurückzuführen. Die Teilchen weisen unterschiedliche Sauerstoffgehalte auf, 
wodurch sich einzelne Partikel stärker als andere ausdehnen. Dies führt zu Teilchenumord-
nungen und daraus resultiert eine Verringerung der Dichte. Bei ca. 1050°C erreicht diese 
durch Schwindung wieder ihren Ausgangswert und die durch die Wasserstoffkrankheit 
bedingte Ausdehnung ist kompensiert. Mit dem Einsetzen der Zentrumsannäherung ist in 
diesem Stadium als logische Konsequenz eine Zunahme der Dichte zu verzeichnen. Ab 
1050°C verstärkt sich diese Tendenz. Bei Temperaturen nahe dem Schmelzpunkt ist die 
Diffusionsgeschwindigkeit für Volumen-, Korngrenzen- und Oberflächendiffusion stark 
erhöht, so dass der Schwindungsprozess schneller vonstatten geht. Ein stärkerer Anstieg 
der Dichte in dieser Phase ist die Folge.  
Die Dichtemessungen ergeben in Kombination mit den Koordinationszahlen Werte, welche 
sehr gut mit den Werten aus der Literatur übereinstimmen (siehe Abbildung 78). Eine Aus-
nahme bilden die Berechnungen von E. Arzt [Arz82].  
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Abbildung 78: Koordinationszahlen von Messungen und Literaturwerten aufgetragen über die Dichte. 
R.L. Eadie [Ead74] weist darauf hin, dass eine zufällige Kugelschüttung mit einer Packungs-
dichte von 63,7% eine mittlere Koordinationszahl von 4,9 aufweisen sollte. Ihm stand jedoch 
nicht die Möglichkeit einer Überprüfung dieser Aussage mittels eines 3-dimensionalen 
Messverfahrens zur Verfügung. Die in dieser Arbeit ausgeführten Messungen ergeben im 
Mittel größere Kontaktpartnerzahlen von 6,6 bis 7,1 bei Proben aus monokristallinen und 7,7 
bis 8,5 bei polykristallinen Teilchen. Ein Grund für diese Diskrepanz liegt sicherlich im Vor-
sinterschritt bei 600°C, währenddessen sich bereits einige Kontakte bilden können. Messun-
gen an nicht vorgesinterten Kugelschüttungen in Quarzglaskapillaren bei Raumtemperatur 
zeigen jedoch ebenfalls eine größere mittlere Koordinationszahl von ca. 6,25 (6,35 bei einer 
Dichte von 63,44%TD bei einer Proben aus monokristallinen Partikeln und eine Koordinati-
onszahl von 6,16 bei einer Dichte von 62,94%TD bei einer Probe aus polykristallinen Parti-
keln). Andere Autoren geben die Koordinationszahl in Abhängigkeit von der relativen Dichte 
an [Ast05] [Exn78] [Arz82]. Diese Werte stimmen sehr gut mit den in dieser Arbeit gemesse-
nen Werten überein (siehe Abbildung 78). 
5.4.5 Schwindung 
Die Schwindungen von mit Haltezeit gesinterten Proben aus mono- (Abbildung 53) bzw. 
polykristallinen Teilchen (a = 30µm) (Abbildung 58) wurden mittels Tomographie und Bild-
analysesoftware bestimmt. Diese Werte weichen von den entsprechenden Dilatometermes-
sungen nach unten ab (siehe 4.2.1 und 4.2.2). Eine Begründung dafür ist in der 
Versuchsanordnung zu finden. Die im Dilatometer gemessenen Pulverschüttungen weisen 
eine höhere Schwindung auf. Das kann möglicherweise aus dem bei der Messung einge-
setzten Messstempel resultieren. Dieser liegt direkt auf der Probe auf und übt so einen 
gewissen Druck (500Pa) aus (siehe 4.2.1). Dadurch wird eine Schwindung gefördert. Bei 
einem mit einem höheren Stempeldruck von 2000Pa ausgeführten, ergänzenden Versuch 
trat eine circa doppelt so große Schwindung von über 4% auf. 
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K.-P. Wieters führte ebenfalls Dilatometermessungen an Kupferschüttungen aus mono- und 
polykristallinen (a = 125µm bzw. 250µm) Teilchen durch, allerdings ohne einen vorangegan-
genen Vorsinterschritt (siehe Abbildung 8). Im Falle der monokristallinen Partikel verzeichnet 
er eine prozentuale Ausdehnung von ca. 1,4% wie sie auch im Rahmen der vorliegenden 
Arbeit unter Verwendung eines Tiegels ermittelt wurde (siehe Abbildung 92). Allerdings 
erreicht diese Probe bereits bei 750°C ihre maximale Ausdehnung, während Wieters Probe 
sich bis zu einer Temperatur von 950°C stetig ausdehnt. Diese Abweichung ist durch die bei 
den beiden Messungen verwendeten unterschiedlichen Teilchengrößen zu erklären. Die 
Schwindung setzt bei kleineren Partikeln früher ein als bei größeren. Aus diesem Grund sind 
beide Ergebnisse miteinander zu vereinbaren. Hingegen zeigt ein Vergleich der Messungen 
an Proben aus polykristallinen Partikeln größere Unterschiede. Die maximale Ausdehnung 
bei Wieters Schüttungen lag bei großen Kristallitgrößen und einem Teilchenradius 
a = 250µm bei ca. 1,1%. Seine Messungen an Proben mit einem Teilchenradius a von 
125µm (und einer Kristallitgröße von 34µm) ergeben nahezu keine Ausdehnung, bei kleine-
ren Kristallitgröße sogar eine fast stetige Schwindung. Die Unterschiede zu den in dieser 
Arbeit durchgeführten Messungen liegen neben der Teilchengröße im Sauerstoffgehalt der 
Partikel. Diese dehnen sich, durch die Wasserstoffkrankheit bedingt, wesentlich stärker aus. 
5.4.6 Einfluss der Haltezeit 
Zur Untersuchung des Einflusses der Haltezeit wurden jeweils zwei vergleichbare Proben 
aus mono- und polykristallinen Partikeln während des Sinterns in-situ untersucht. Bei jeweils 
einer der beiden Proben wurde bei 650°C, 750°C, 850°C, 950°C und 1050°C die Temperatur 
eine Stunde lang gehalten. Die Proben wurden hinsichtlich der Parameter Partikelrotation, 
Dichte, Zentrumsannäherung, Schwindung und Anzahl der Kontaktpartner (siehe Abbildung 
47 bis Abbildung 58) verglichen.  
Bis zu einer Temperatur von 950°C üben die Haltezeiten bei 650°C, 750°C und 850°C auf 
die untersuchten Parameter der Proben mit monokristallinen Partikeln keinen Einfluss aus. 
Beide Proben weisen eine sehr geringe kumulative Rotation von unter 0,05° (Abbildung 49) 
bei gleichzeitiger Entfernung der Partikelzentren (Abbildung 52) voneinander auf. Die Koor-
dinationszahlen (Abbildung 51) nehmen dabei leicht zu. Dieses Verhalten zeigt, dass selbst 
kleine Rotationen einen merklichen Einfluss auf andere Parameter ausüben. Bei 950°C wirkt 
sich die Haltezeit deutlicher aus. Die Rotationsgeschwindigkeit bleibt unverändert, jedoch 
steht der Probe mit Haltezeit eine Stunde mehr Zeit für die Durchführung von Rotationsbe-
wegungen zur Verfügung. Dies spiegelt sich im resultierenden kumulativen Rotationswinkel 
wieder. Im gleichen Temperaturbereich setzt die Zentrumsannäherung ein, welche die 
Ausdehnung der Probe durch kooperativen Materialtransport kompensiert und deutlich 
übersteigt. Daraus folgt der Schluss, dass der Hauptanteil der Rotation nicht von Missorien-
tierungen zwischen den Kontaktpartnern, sondern von einer ungleichmäßigen Zentrumsan-
näherung hervorgerufen wird. Des Weiteren nimmt die Koordinationszahl  
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deutlich zu. Die konstant gleich bleibende Dichte bei gleichzeitiger Zunahme der Koordinati-
onszahl weist auf eine Clusterbildung der Partikel hin.  
Während der Haltezeit bei 1050°C nimmt die kumulative Rotation der Probe mit der Haltezeit 
weiter zu, die der Probe ohne Haltezeit sogar in noch stärkerem Maße. Viele strukturelle 
Defekte konnten während der Haltezeit bei 950°C bereits ausheilen. Die Korngrenzen 
zwischen den Partikeln sind dadurch weniger effektive Leerstellenquellen und -senken und 
der Sintervorgang ist im Vergleich zur kontinuierlich aufgeheizten Proben verlangsamt. 
Parallel zur Rotation kommt es sowohl zur Zentrumsannäherung als auch zur Erhöhung der 
Koordinationszahl und Dichte (Abbildung 50). Dabei steigen die Werte der kontinuierlich 
gesinterten Probe ebenfalls stärker an (siehe oben). 
Die mittlere Koordinationszahl der Probe mit Haltezeiten (Abbildung 51) fällt zu Beginn fast 
aller Aufheizphasen leicht ab. Dies steht im Einklang mit den erhöhten differentiellen  
Rotationen (Abbildung 47) während der Aufheizphasen. Bereits diese geringe Rotation führt 
zum Aufreißen bereits gebildeter Kontakte und die Koordinationszahl sinkt. Die deutlich 
höheren, kontinuierlichen Schwindungen (Abbildung 53), die anhand von Dilatometermes-
sungen festgestellt wurden, können nur mit dem durch den Messstempel ausgeübten Druck 
erklärt werden (vgl. 5.4.5) 
 
Bei Proben aus polykristallinen Partikeln können deutliche Unterschiede zwischen Proben 
mit und ohne Haltezeit festgestellt werden. Die differentiellen Rotationen (Abbildung 54) sind 
bei der Probe mit Haltezeiten kleiner als bei der kontinuierlich aufgeheizten Probe, allerdings 
ergibt sich in der Summe bei der Probe mit Haltezeiten aufgrund der zusätzlichen Sinterzeit 
eine etwas größere kumulative Rotation. Die maximale differentielle Rotation der kontinuier-
lich gesinterten Probe wird bei ca. 700°C erreicht. Ungefähr in diesem Temperaturbereich 
kommt es aufgrund der Wasserstoffkrankheit zum Aufsprengen der Partikel (Abbildung 46) 
und dadurch zu Umordnungen der Teilchen. Dieser Vorgang setzt sich in abnehmendem 
Maße bis zu hohen Temperaturen fort. 
Im Gegensatz zur kontinuierlich gesinterten Probe kommt es während der Haltezeiten bei 
650°C und 750°C zu starken Abnahmen der Koordinationszahlen bei gleichzeitigem Anstieg 
der Dichte. Dies lässt darauf schließen, dass sich Partikelcluster durch die Umordnungen 
aufgelöst haben und die Partikel nun homogener in der Probe angeordnet sind. Des Weite-
ren fördern Haltezeiten die Zentrumsannäherung und Dichtezunahme. Die resultierende 
Schwindung wird sogar ungefähr verdoppelt. 
Die durch die Wasserstoffkrankheit bedingte Ausdehnung der Probe ist aufgrund der Halte-
zeit bereits bei 650°C, also um ca. 50°C davor abgeschlossen. Sie wird durch die parallel 
dazu auftretende Schwindung teilweise bzw. vollständig kompensiert. Im Anschluss schwin-
den beide Proben stetig. 
Die zum Vergleich herangezogenen Dilatometermessungen weisen prinzipiell denselben 
Verlauf wie die Tomographie-Messungen auf. Die maximalen Ausdehnungen sind jedoch um 
ca. 100°C hin zu höheren Temperaturen verschoben. 
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5.4.7 Orientierungsänderungen der Partikel durch Eigenrotation  
Wie bereits bei Kugelreihen (vgl. 5.2) können bei 3-dimensionalen Proben neben Rotations-
bewegungen mit Teilchenumordnungen „Eigenrotationen“ festgestellt werden. Ermöglicht 
wird dies durch die Markierung der Partikel mittels FIB-Bohrungen (Abbildung 66). Die 
während der in-situ-Tomographie am ESRF an einer in einer Kapillare befindlichen Probe 
anhand dieser Markierungen gemessene Rotation ist mehr als doppelt so groß wie die 
Rotation durch Winkeländerungen in Bezug auf die jeweiligen Kontaktpartner (Abbildung 67). 
Die Rotationen einer mit FIB markierten frei gesinterten Probe wiesen sogar den 5 bis 6-
fachen Wert der Rotation in Bezug auf die jeweiligen Kontaktpartner auf (Abbildung 69). 
Kontaktpartner bedingen eine eingeschränkte Bewegungsfreiheit der Partikel (vgl. 5.4.3), 
welche dem Bestreben zur Rotation entgegenstehen. Die durch eine Missorientierung der 
Kontaktkorngrenzen hervorgerufene Triebkraft kann durch eine Rotation um den Schwer-
punkt eines Partikels vermindert werden. Auf diese Weise wird die Gesamtenergie aller 
Kontaktkorngrenzen eines Teilchens minimiert, ohne dass das Teilchen seine Position 
verlässt. Die Gesamtrotation eines Teilchens ist demnach größer als durch vorhergegangene 
Untersuchungen und Rechnungsmodelle an 3-dimensionalen Proben zu erwarten war. Es 
tritt eine bisher nicht berücksichtigte Rotationsform, die „Eigenrotation“, auf.  
Es kann gezeigt werden, dass die Eigenrotation mit zunehmender Koordinationszahl ab-
nimmt (siehe Abbildung 68). Die gesamte Sinterkontaktfläche steigt proportional mit der 
Anzahl der Kontaktpartner, welche statistisch verteilte Orientierungsdifferenzen aufweisen. 
So nimmt das mittlere Moment pro Kontakt MKontakt umgekehrt proportional zur Koordinati-
onszahl KP mit 
 
KP
1~Mkontakt  5.1 
ab (vgl. 4.5.3). 
Das Sintern der aus markierten Partikeln bestehenden Probe in einer Quarzglaskapillare 
erweist sich rückblickend als ungünstige Versuchsanordnung. Die Messwerte werden da-
durch merklich beeinflusst. Aufgrund der unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffi-
zienten von Quarzglas und Kupfer wirken radiale Spannungen auf die Probe ein (vgl. 3.4.2). 
Deswegen ist die Rotation in Bezug auf die Kontaktpartner überwiegend dem radialen Druck 
von außen zuzuschreiben. Dieser bewirkt, dass sich die Partikel umlagern, um die Spannung 
innerhalb der Probe zu minimieren. Die erhöhten Rotationswerte können jedoch nicht aus-
schließlich durch den Druck der Quarzglaskapillare erklärt werden. Eine Rotation um die 
Mittelpunkte, bedingt durch unterschiedliche Kristallorientierungen der Kontaktkorngrenzen, 
findet statt. Andere Mechanismen, wie z.B. asymmetrische Sinterhälse oder ungleiche 
Zentrumsannäherung, würden zu einer Veränderung der gesamten Struktur führen und nicht 
nur zu einer Eigenrotation der Partikel. Winkeländerungen durch andere Mechanismen 
wären außerdem bei der Rotationsbestimmung in Bezug auf die Kontaktpartner bestimmbar. 
Dies wird durch die frei gesinterte, mit FIB-Markierungen versehene Probe bestätigt. Bei 
einer Temperatur von 1050°C vollziehen die Markierungen eine Rotation um ca. 1,8°. Dies 
entspricht ungefähr der Differenz zwischen der kumulativen Rotation der FIB-Markierungen 
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und der kumulativen Rotation bezogen auf die Kontaktpartner einer in einer Quarzglaskapil-
lare gesinterten Probe. Die Triebkraft für eine Eigenrotation muss demnach in der Orientie-
rungsdifferenz der Teilchen gesucht werden.  
Eigenrotationen aufgrund der Missorientierungen von Partikeln finden größtenteils im Sinter-
anfangstadium zwischen 500°C und 800°C statt, während bei Kupfer Rotationen in Bezug 
auf Kontaktpartner, hervorgerufen durch eine ungleichmäßigen Zentrumsannäherung, erst 
bei höheren Temperaturen von über 1000°C stattfinden (siehe Abbildung 79). 
In der Literatur werden „Eigenrotationen“ bei Kristalliten beschrieben [Wu05] und deren 
Rotationsgeschwindigkeit berechnet [Mol01]. Laut D. Moldovan rotieren einzelne Kristallite, 
um die Summe aller Grenzflächenenergien zu minimieren. Die Geschwindigkeit der Eigenro-
tation wird über das Korngrenzengleiten nach den Formeln von Raj und Ashby [Raj71] 
berechnet. Diese Veröffentlichungen unterstützen die Resultate der vorliegenden Arbeit. 
 
Abbildung 79: Schematische Darstellung der bei Kupfer vorwiegend stattfindenden kumulativen Rotation bzw. 
Eigenrotation über der Temperatur. 
5.4.8 Messmethode 
Die Tomographie ermöglicht es, 3-dimensionale Proben über mehrere Sinterschritte hinweg 
zerstörungsfrei zu untersuchen. Anhand der mit einem Focused Ion Beam (FIB) gesetzten 
Markierungen können Orientierungsänderungen jedes einzelnen Partikels über den gesam-
ten Sinterverlauf detektiert werden. Die Proben werden während der Tomographie-
Messungen in einem Ofen gesintert, so dass der vollständige Sinterverlauf in-situ untersucht 
werden kann. 
In-situ Messungen an Sinterproben mit gleichzeitiger Bestimmung der Orientierungs-
änderungen sind derzeit mit keiner anderen Methode möglich. Der Vorteil von in-situ- im 
Vergleich zu ex-situ-Untersuchungen ist, dass eine Probe nicht für jede einzelne Messung 
wieder auf Raumtemperatur abgekühlt werden muss. Bei diesem Vorgang entstehen Span-
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nungen, die im eigentlichen Sinterprozess wieder abgebaut werden müssen und die Ergeb-
nisse verändern könnten.  
Die Messgenauigkeit der hier dargestellten Methode ist sehr hoch. Sie kann, verglichen mit 
den von M. Nöthe et al. an einem Tischtomographen durchgeführten ex-situ Messungen (vgl. 
5.4), durch die hohe räumliche Auflösung der in-situ-Messungen am Synchrotron in Grenoble 
(ESRF) um ca. den Faktor 4 gesteigert werden. Die am ESRF durchgeführten Tomographien 
weisen eine Pixelgröße von 1,4µm auf. Der Messfehler der Mittelpunktsbestimmung der 
dazugehörigen Auswertesoftware liegt bei ca. 0,075 Voxel. Daraus ergibt sich für die Er-
gebniskurven ein relativ kleiner absoluter Fehler, der jedoch nur abgeschätzt werden kann 
(siehe 8.7). Bei Teilchenradien von 30µm liegt der Fehler der Rotation einer Einzelmessung 
bei ca. 0,136°, bei Teilchenradien von 100µm sogar bei nur 0,038° (siehe 8.7.1). Die überaus 
hohe Genauigkeit der Summe aller Partikel in einer Probe wird besonders an den To-
mogrammen, die während des Abkühlens der Proben aufgenommen wurden, deutlich (vgl. 
Abbildung 19). Die Triebkraft nimmt aufgrund der Temperaturabnahme während der Abkühl-
phasen immer weiter ab, so dass fast keine Rotationen mehr auftreten. Die sich aus den 
Messdaten ergebenden Rotationskurven zeigen während der Abkühlphase einen fast idea-
len, horizontalen Verlauf, d.h. die Werte der kumulativen Rotation ändern sich nicht mehr. 
Dies spricht für die hohe Messgenauigkeit. 
5.5 Rotationsmechanismus der „Eigenrotation“ 
In den vorherigen Kapiteln wird gezeigt, dass während des Sinterns nicht nur Translationen 
und Kombinationen aus Rotationen und Translationen auftreten, sondern auch „Eigenrotati-
onen“ von Partikeln stattfinden. Diese „Eigenrotationen“ können mit den in der Literatur 
beschriebenen Modellen (siehe 2.3) nicht erklärt werden. Für die Rotation eines Partikels um 
seinen Mittelpunkt muss auf einer Seite des Sinterhalses mehr Material als auf der anderen 
abgetragen werden. Aus diesem Grund muss bei den in der Literatur beschriebenen Model-
len zusätzlich Korngrenzengleiten stattfinden. 
 
Abbildung 80: Schematische Darstellung der Veränderung der Halskontur beim Abgleiten von Teilchen und dem 
sich daraus ergebenden Kontakthalswachstum [Sch82]. 
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Ein Vergleich der Korngrenzen der in dieser Arbeit untersuchten Proben mit einer Beschrei-
bung der Korngrenzenform von W. Schatt [Sch82] bekräftigt die Annahme, dass während 
des Sinterns Korngrenzengleiten stattgefunden hat. In seiner Veröffentlichung zeigt er 
schematisch durch Korngrenzengleiten hervorgerufene Veränderungen des Korngrenzen-
querschnitts (Abbildung 80). Die Querschnitte zeigen, dass eine Korngrenze nach dem 
Korngrenzengleiten eine wellenförmige Kontur annimmt und auf einer Seite abfällt, sich auf 
der anderen hingegen aufwölbt (Abbildung 80c). Diese Vergrößerung der Korngrenzenfläche 
ist jedoch energetisch ungünstig und wird daher durch Korngrenzenmigration sofort wieder 
ausgeglichen. In diesem Schritt nimmt die Kontaktkorngrenze eine, in Bezug auf ihre ur-
sprüngliche Ausrichtung, geneigte Lage ein (Abbildung 80d). Beide Zustände können in 
einem Schliffbild einer bei 1050°C gesinterten, Schüttung aus monokristallinen Kupferteil-
chen, beobachtet werden (siehe rot markierte Bereiche in Abbildung 81). Diese Beobachtung 
lässt die Schlussfolgerung zu, dass während des Sinterprozesses Korngrenzengleiten 
stattgefunden haben muss. 
 
Abbildung 81: Schliff einer Kupferschüttung aus monokristallinen Teilchen, gesintert in H2 bei 1050°C für 10min; 
Teilchenradien a = 30µm. Die roten Kreise markieren Korngrenzen, die bezogen auf ihre ursprüngliche Ausrich-
tung eine geneigte Lage einnehmen. Die Korngrenzenformen entsprechen dem in Abbildung 80 vorgestellten 
Modell des Korngrenzengleitens. 
Partikelbewegungen durch Korngrenzengleiten weisen höhere Geschwindigkeiten auf, als 
durch Volumen- bzw. Korngrenzendiffusion bedingte Partikelbewegungen (siehe 4.5.3). 
Werden zwei Partikel gegeneinander verschoben, müssen die entstandenen Überhänge, um 
die spezifische Energie der Korngrenze möglichst gering zu halten, durch Oberflächendiffu-
sion ausgeglichen werden (Abbildung 80b + c). Findet parallel zum Korngrenzengleiten eine 
Rotation des Partikels um seinen eigenen Mittelpunkt statt, muss zusätzlich zur Sinter-
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schwindung Material auf einer Seite des Sinterhalses abgebaut und auf der anderen Seite 
angelagert werden. Im Vergleich zu Mechanismen, die das Korngrenzengleiten nicht in 
Betracht ziehen, fällt die zu transportierende Materialmenge jedoch um ca. 1/3 geringer aus 
(Abbildung 82). Dadurch geht der Materialtransport schneller vonstatten. Aufgrund der 
geometrischen Bedingungen wölbt sich eine Korngrenze während des Sinterns auf einer 
Seite des Sinterhalses stärker als auf der anderen Seite (Abbildung 82b + c). Im Anschluss 
wird die Korngrenzenfläche durch Migration wieder ausgeglichen. Ein Großteil des Materials 
kann dabei durch Korngrenzendiffusion transportiert werden. Da ein großer Anteil des zu 
transportierenden Materials durch einen schnellen Diffusionsmechanismus transportiert wird 
und gleichzeitig die zu transportierende Materialmenge abnimmt, kann die Rotationsge-
schwindigkeit der „Eigenrotation" demnach höher als diejenige eines Mechanismus sein, 
welcher ohne Korngrenzengleiten auskommt und eine Relativbewegung in Bezug auf den 
Kontaktpartner beinhalten muss. Des Weiteren ist der Betrag des absoluten Rotationswin-
kels bei Rotationen, die in Verbindung mit einer Translation auftreten, aufgrund der Nach-
barpartikel stark eingeschränkt. Diese Einschränkung ist bei dem Mechanismus der 
„Eigenrotation“ nicht gegeben. Der absolute Betrag des Rotationswinkels kann demnach 
ebenfalls wesentlich größer sein. 
 
Abbildung 82: Modell der Eigenrotation durch Diffusionsvorgänge und Korngrenzengleiten. Es bewegt sich nur 
einer der Kontaktpartner. 
Rotieren beide Kontaktpartner in einander entgegengesetzter Richtung um ihre Mittelpunkte, 
wird die aus der Korngrenze zur Sinterhalsoberfläche zu transportierende Materialmenge 
weiter verringert (Abbildung 83).  
 
Abbildung 83: Modell der Eigenrotation durch Diffusionsvorgänge und Korngrenzengleiten. Die beiden Kontakt-
partner rotieren in einander entgegengesetzter Richtung. 
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Abbildung 84: Gegenläufige Rotation zweier Partikel. Der Missorientierungswinkel bleibt gleich, die Missorientie-
rungsenergie ändert sich jedoch. 
Der Missorientierungswinkel des Sinterkontakts ändert sich zwar bei einer gegenläufigen 
Eigenrotation zweier Partikel nicht, die Missorientierungsenergie unterscheidet sich jedoch 
bei unterschiedlichen Korngrenzenorientierungen. (Eine <110>-Korngrenze hat bei einer 
Missorientierung von 10° eine andere Energie als eine <111>-Korngrenze mit demselben 
Missorientierungswinkel (siehe Abbildung 84)). Die Energie einer Korngrenze verändert sich 
also durch eine gegenläufige Rotation zweier Partikel. Auch bei einer Rotation beider Kon-
taktpartner wölbt sich die Korngrenze temporär auf, im Gegensatz zum oben beschriebenen 
Modell jedoch auf beiden Seiten des Sinterhalses gleichermaßen. Anschließend wird sie 
ebenfalls durch Migration wieder zu einer Ebene ausgeglichen. Bei einer Eigenrotation eines 
Partikels oder zweier Kontaktpartner wird die Korngrenze aus ihrer ursprünglichen Lage 
(Normalenvektor der Korngrenze ist gleich dem Verbindungsvektor der Mittelpunkte) bewegt 
und um den Rotationswinkel geneigt. 
 
Abbildung 85: Schliffbild einer Kupferschüttung aus monokristallinen Teilchen bei 800°C für 10min in H2 gesintert. 
a = 30µm. Die mit roten Kreisen markierten Bereiche stellen Sinterhälse dar, die fast ausschließlich einem der 
beiden Kontaktpartner angehören. 
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In Abbildung 85 kennzeichnen rote Markierungen Sinterhälse mit gekrümmten Korngrenzen, 
die fast ausschließlich einem der beiden Kontaktpartner angehören (vgl. Abbildung 86). Eine 
derartige Anordnung der Sinterhälse ermöglicht eine Eigenrotation, die ausschließlich von 
Korngrenzengleiten hervorgerufen werden kann und ohne die Beteiligung anderer Diffusi-
onsmechanismen auskommt. Eine solche Variante des Mechanismus kann eine wesentlich 
größere Rotationsgeschwindigkeit erreichen (vgl. Abbildung 74). Bei 800°C ist der Korngren-
zengleiten-Mechanismus um ca. den Faktor 180 schneller als der Mechanismus durch 
Korngrenzendiffusion nach Shewmon und ca. 100-mal schneller als die berechnete Rotati-
onsgeschwindigkeit durch Volumendiffusion nach Shewmon (vgl. Abbildung 74). Die ge-
krümmten Korngrenzen sind den sogenannten „wandernden“ Korngrenzen gleichzusetzen. 
 
Abbildung 86: Modell der Eigenrotation durch Korngrenzengleiten. Die Orientierung des gesamten Sinterhalses 
ist gleich der Orientierung eines der beiden Kontaktpartner, die Korngrenze ist gekrümmt. 
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6 Zusammenfassung 
 
Im Mittelpunkt der Untersuchungen stand die quantitative Aufklärung des kooperativen 
Materialtransports beim Sintern von 3-dimensionalen Pulverschüttungen. Am Modellsystem 
Kupfer wurden sowohl poly- als auch erstmals monokristalline Partikel bei variierenden 
Parametern wie Teilchengröße und Ausgangsdichte mit und ohne Haltezeiten gesintert. Zur 
Vorbereitung der Analyse wurden sphärische Kupferpartikel selektiert und bei 600°C vorge-
sintert. 
Für die Analyse des kooperativen Materialtransports wurde eine neue Kombination von 
Untersuchungsverfahren eingesetzt. Durch Mikrofokus-Computertomographie in Verbindung 
mit Markierungen, die mittels eines fokussierten Ionenstrahls (Focused Ion Beam (FIB)) 
gesetzt wurden, konnten die Bewegungen jedes einzelnen Partikels über den Sinterverlauf 
verfolgt und die Orientierungsänderungen festgestellt werden. Hochaufgelöste Synchrotron-
Tomographie wurde eingesetzt, da sie eine zerstörungsfreie Untersuchung der Partikel-
bewegungen in 3-dimensionalen Proben in sehr guter Auflösung erlaubt. Daraus ergibt sich 
die Möglichkeit, die stattfindenden Umordnungsprozesse über mehrere Sinterschritte hinweg 
zu untersuchen. 
Am European Synchrotron Radiation Facility (ESRF) in Grenoble konnten einige Tomogra-
phiemessungen in-situ durchgeführt werden. Aufgrund der limitierten Verfügbarkeit wurden 
weitere Messungen ex-situ am Berliner Elektronenspeicherring für Synchrotronstrahlung 
(Bessy II) vorgenommen. Zur Überprüfung der Messergebnisse wurden ergänzend Messun-
gen durch Electron Back Scattered Diffraction (EBSD) an Kugelreihen durchgeführt. 
Die Auswertung der gewonnenen Messdaten erfolgte mittels photogrammetrischer Bildana-
lyse. Zu diesem Zweck wurde eine Software entwickelt, mit deren Hilfe die Partikelbewegun-
gen über den Sinterprozess beobachtet und ihre Mittelpunkte, Radien und Kontaktpartner 
bestimmt werden können. Anhand der gewonnenen Ergebnisse konnten im Folgenden 
Aussagen über Dichte, Zentrumsannäherung, Rotationsgeschwindigkeit und -winkel, Ände-
rung der Koordinationszahl und Schwindung getroffen werden. 
Die Auswertung der Messdaten zeigt, dass die in der Literatur für Zwei-Teilchen-Modelle, 
bzw. 1- und 2-dimensionale Probengeometrien beschriebenen Erkenntnisse nicht auf  
3-dimensionale Proben übertragen werden können [Wie88] [Her76] [Exn78]. Sowohl bei 
mono- als auch polykristallinen Partikeln bleiben die ermittelnden Rotationen deutlich hinter 
den Werten aus den Zwei-Teilchen-Modellen und 1- und 2-dimensionalen Versuchen zurück. 
Aufgrund der gegenseitigen Einflussnahme der Partikel ist die Rotation in Bezug auf Kon-
taktpartner eingeschränkt. Konkret sind geometrische Behinderungen sowie zum Teil gegen-
seitige Kompensationen der unterschiedlichen Drehmomente aufgrund von Missorien-
tierungen, der asymmetrischen Sinterhälse und der ungleichmäßiger Zentrumsannäherung 
als Faktoren zu benennen. 
Die Untersuchungen ergaben im relevanten Temperaturbereich zwischen 700°C und ca. 
1050°C für Proben aus polykristallinen im Vergleich zu monokristallinen Teilchen größere 
Rotationswinkel in Verbindung mit einem stärkeren Anstieg von Dichte, Koordinationszahl 
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und Zentrumsannäherung. Aufgrund des verwendeten Realpulvers, dessen Korngrenzen 
Kupferoxide aufwiesen, muss jedoch ein Großteil dieser Effekte auf die Wasserstoffkrankheit 
zurückgeführt werden. 
Bei monokristallinen Partikeln treten unterhalb einer Temperatur von ca. 900°C Rotations-
bewegungen bezogen auf deren Kontaktpartner nur in geringem Ausmaß auf. Anhand von 
EBSD-Messungen an einer Kugelreihe aus monokristallinen Partikeln konnte gezeigt wer-
den, dass jedoch zwischen 600°C und 800°C Rotationen, größtenteils in Form von Eigen-
rotationen, von bis zu 21° auftreten. Im Anschluss steigen die Werte von Rotation, Dichte, 
Zentrumsannäherung und Koordinationszahl an. 
Zur Quantifizierung des kooperativen Materialtransports wurden die Spannungen in der 
Korngrenze und davon ausgehend die Rotationsgeschwindigkeit berechnet. Die rechnerisch 
ermittelte Geschwindigkeit weicht allerdings unter Berücksichtigung der Berechnungsmetho-
de von den experimentell gemessenen Werten nach unten ab. Zwar stimmen die berechne-
ten absoluten Werte sehr gut mit den an 3-dimensionalen Proben aus monokristallinen 
Partikeln gemessenen Geschwindigkeiten überein, allerdings basieren die Berechnungen auf 
dem Kugel-Platte-Modell. Im Kugel-Platte-Modell treten um ein vielfaches größere Rotations-
geschwindigkeiten auf. Daraus folgt, dass sowohl die Volumen- als auch die Korn-
grenzendiffusion rechnerisch zu keiner nennenswerten Rotation führen können.  
Entgegen der in der Einleitung formulierten Vorannahme leistet der kooperative Material-
transport einen geringen, jedoch keinen signifikanten Beitrag zur Gesamtschwindung. Wäh-
rend des Sinterns stattfindende Umordnungsprozesse üben beinahe keinen Einfluss auf die 
Partikelgeometrie aus. Allerdings kommt es zu „Eigenrotationen“, welche auf indirektem 
Wege, z.B. durch eine Verstärkung der ungleichen Zentrumsannäherung zu Umordnungs-
prozessen innerhalb der Probe führen können. Anhand der FIB-Markierungen wurde festge-
stellt, dass neben sichtbaren Partikelbewegungen Rotationen um die Partikelmittelpunkte 
stattfinden. Diese „Eigenrotation“ bildet die Grundlage für ein erweitertes theoretisches 
Rotationsmodell, das im Rahmen der vorliegenden Arbeit entwickelt wurde. Die Eigen-
rotation setzt sich aus einer, von einem oder mehreren Diffusionsmechanismen hervorgeru-
fenen, Drehung und einem parallel dazu stattfindenden Korngrenzengleiten zusammen. 
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7 Ausblick 
 
Ein Verfahren für Orientierungsmessungen in 3-dimensionalen Proben zur Bestimmung von 
Rotationen einzelner Kristallite wird von L. Margulies et al. beschrieben [Mar01] [Pou03]. 
Damit gelingt es, die Rotation einzelner Kristallite in Bezug auf äußere Verformungen zu 
ermitteln. Dieses Verfahren würde sich sehr gut eignen, um absolute Orientierungen von 
monokristallinen Sinterpartikeln in 3-dimensionalen Proben zu detektieren. In Verbindung mit 
hochauflösender Synchrotron-Computer-Tomographie wäre es so möglich, während des 
Sinterns stattfindende kooperative Materialtransporte aufgrund von Missorientierungen 
vollständig aufzuklären. Derzeit ist das Messvolumen der Orientierungsbestimmung auf ca. 
5µm x 5µm x 350µm (Dicke der Probe) beschränkt und zu klein, um Kugelschüttungen 
sinnvollen Formats zu untersuchen. Dies wird jedoch in Zukunft möglich sein. 
 
Weitere in-situ Messungen am ESRF, die nicht durch den radialen Druck eines Tiegels (in 
diesem Fall eine Quarzglaskapillare) beeinflusst werden, sind in Planung. Die Teilchen sollen 
dafür mit jeweils 2 FIB-Bohrungen versehen und frei gesintert werden. Anhand der beiden 
Markierungen und des Mittelpunkts kann eine, im 3-dimensionalen Raum vollständig defi-
nierte Ebene aufgespannt werden. Auf diese Weise könnten, sowohl die Tilt- und Twistrotati-
onen als auch die Eigenrotation der Kugeln voneinander unterschieden werden. Ergänzend 
könnten einzelne Schliffe einer gemessenen Probe präpariert und mittels EBSD analysiert 
werden. In Verbindung mit tomographischen Daten könnten auf diese Weise Rückschlüsse 
auf den Ausgangszustand (z.B. den Vorsinterschritt) gezogen werden. 
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8 Anhang 
 
Im Anhang werden weiterführende Details, die nicht relevant für das allgemeine Verständnis 
der Arbeit sind, aufgeführt. Dazu zählen: 
• Die Entwicklung eines in-situ Strahlungsofens. 
• Der Einfluss der Aufheizgeschwindigkeit während des Sinterns. 
• Vergleich von Schwindungswerten aus Tomographie- und Dilatometermessungen. 
• Ergebnisse von Tomographie-Messungen mit unterschiedlicher Ausgangsdichte. Da 
die Dichteunterschiede der gemessenen Proben zu gering waren, um einen Einfluss 
auf die Ergebnisse auszuüben, werden die Messdaten nur zu Zwecken der Ergebnis-
dokumentation aufgeführt. Des Weiteren zeigen sie die hohe Genauigkeit der Mess-
methode und die gute Reproduzierbarkeit der Messergebnisse. 
• Messergebnisse von Tomographie-Messungen an Proben mit unterschiedlichen Par-
tikelgrößen. Auch diese sind nur zur Ergebnisdokumentation in die Arbeit aufgeführt. 
Sehr kleine Partikel sind zum einen bei der Sortierung der sphärischen Partikel 
schwer zu handhaben, zum anderen weisen sie aufgrund ihrer geringen Größe einen 
hohen systematischen Fehler bei der Rotationsbestimmung auf. Relativ große Parti-
kel hingegen müssen bei einigen Auswertungen gesondert betrachtet werden, da 
aufgrund ihrer Größe nur eine geringe Anzahl von Kugeln im Sichtfeld der Tomogra-
phieanlage liegen. Ein Ausschluss der Randpartikel ist aus diesem Grund nicht mög-
lich, weshalb die Ergebnisse nicht mit Proben aus kleineren Partikelgrößen 
verglichen werden können. 
• Fehlerbestimmung zu den Berechnungen aus den Tomographie-Untersuchungen. 
8.1 In-situ Strahlungsofen für Bessy II 
In-situ-Messungen mittels Synchrotron-Mikrofokus-Tomographie stellen in vielen Bereichen 
wie z.B. Materialwissenschaft, Biologie und Medizin eine interessante Probencharakterisie-
rungs-Methode dar. Tomographien, erzeugt durch Synchrotronstrahlung der dritten Genera-
tion, ermöglichen die Untersuchung 3-dimensionaler Bewegungen oder der während eines 
Prozesses ablaufenden Transformationen. Aufgrund des hohen Flusses eines Synchrotrons 
können Abläufe, die sich während eines sehr kurzen Zeitintervalls abspielen, beobachtet 
werden. 
Für in-situ-Messungen des Sintervorgangs war es notwendig, einen Ofen zu entwickeln, der 
speziell an den Einsatz im Bessy II (an der Beamline: BAMline) (siehe 3.6.3) angepasst ist. 
In Zusammenarbeit mit der Firma Xerion wurde ein in-situ Strahlungsofen konzipiert und 
realisiert.  
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Abbildung 87: Schnittansicht des entwickelten Strahlungsofens. Eingesetzt am Bessy II. 
Ein für den Einsatz in der Synchrotron-Tomographie bestimmter Ofen muss einer Reihe von 
Anforderungen gerecht werden. Der Ofen sollte für den Betrieb unter verschiedenen kontrol-
lierten Atmosphären sowie unter Vakuum geeignet sein. Der Temperaturbereich sollte 
ausreichend groß wählbar sein, um ein weites Feld von wissenschaftlichen Fragestellungen 
untersuchen zu können. Neben hohen Heiz- und Kühlraten sind eine hohe Genauigkeit und 
Temperaturstabilität notwendig. Des Weiteren werden röntgentransparente Fenster benötigt, 
deren Größe auch Flatfield-Messungen zulassen. Der Taumelfehler der Probe sollte mindes-
tens um den Faktor 10 geringer als die Auflösung des Tomogramms sein. 
Der Strahlungsofen (Abbildung 87) setzt sich aus zwei Lampenkammern und einer durch 
Quarzglasscheiben abgetrennten Reaktionskammer zusammen. In die Reaktionskammer 
sind abwechselnd vier große CF-Flansche (Ø 40mm) und vier kleinere CF-Flansche (Ø 
25mm) in einem Winkel von 45° eingelassen. Beide Lampenkammern sind mit je einer 
1000W-Halogenlampe ausgestattet, deren Strahlungswärme mittels eines Parabolspiegels 
exakt auf die Probe fokussiert wird. Die Abmessungen des Fokus betragen ca. 1cm³. Die 
beiden trennenden Quarzglasscheiben beeinflussen die Wärmestrahlung nur gering, so dass 
in Abhängigkeit vom Absorptionsgrad der Probe im Fokus bis zu 1800K erreicht werden 
können. Äußerst hohe Aufheiz- und Abkühlraten sind möglich, begrenzt werden sie nur 
durch die Wärmeleitfähigkeit und -absorption des Probenmaterials. 
Die Lampenkammern sind sowohl wasser- als auch luftgekühlt. Ihr Gehäuse wird wasserge-
kühlt, während die Lampen im Parabolspiegel direkt mittels Druckluft gekühlt werden. Die 
Druckluftkühlung ist aufgrund der Abtrennung der Lampenkammern bei gleichzeitiger 
Schutzgasatmosphäre bzw. Vakuum in der Reaktionskammer möglich. Diese Kühlmethode 
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gewährleistet, dass sich die Lampen während des Betriebs aufgrund der Hitze nicht  
verformen. 
Die Reaktionskammer wird durch acht, zwischen den Flanschen befindliche Kanäle wasser-
gekühlt. Der Wasserkreislauf wird mit 3bar und die Luftkühlung mit 5bar betrieben. 
Der Ofen ist selbst bei sehr hohen Temperaturen am Probenort außen noch kühl genug, um 
die Manipulationseinrichtung unterhalb des Strahlungsofens in ihrer Funktion thermisch nicht 
zu beeinflussen. Die Temperatur des Kühlwassers wird in beiden Lampenkammern perma-
nent durch je ein Thermoelement überprüft. Steigt die Temperatur des Kühlwassers aufgrund 
einer Störung im Kühlkreislauf über einen vorgegebenen Schwellwert, reduziert sich die 
Leistung des Ofens automatisch. 
Proben werden mittels einer Drehdurchführung der Firma Ferrotec® GmbH (Vakuumdreh-
durchführung SFV-012-NNC12) durch einen Flansch an der Unterseite des Ofens eingeführt. 
Die Drehdurchführung ist im Inneren durch ein Ferro-Fluid gelagert, wodurch eine vakuum-
dichte Verbindung mit dem Ofen möglich ist. Der Taumelfehler einer Drehdurchführung sollte 
deutlich geringer als die räumliche Auflösung einer Tomographie ausfallen. Im BESSY II 
beträgt die räumliche Auflösung eines Tomogramms derzeit ca. 1,5µm, der Fehler der 
gewählten Drehdurchführung liegt bei ca. 0,3µm. 
 
Abbildung 88: Außenansicht des Strahlungsofens. 
Durch zwei, auf der Vorder- und Rückseite angeordnete Flansche (Abbildung 88) verläuft der 
Röntgenstrahl. Aus diesem Grund sind sie mit einem vakuumdichten, aber röntgentranspa-
renten Material verschlossen. In Abhängigkeit von der Temperatur eignen sich Kapton®, 
Aluminium oder Bornitrid zu diesem Zweck. Diese Ein- und Austrittsfenster für die Röntgen-
strahlung sind ausreichend groß dimensioniert, um auch während der Messung den gesam-
ten Ofen um einige Millimeter zur Seite verschieben zu können. Dadurch ist die Möglichkeit 
zur Durchführung von Flatfield-Messungen gegeben. Bei Flatfield-Messungen muss die 
Probe aus dem Sichtfeld der Kamera entfernt werden, während die röntgendurchlässigen 
Fenster immer noch vom Strahl getroffen werden. Die Konstruktion des Ofens ist genau auf 
den Manipulationsaufbau im Bessy II abgestimmt. Aufgrund des Durchmessers von 40mm 
der beiden Fenster, durch welche der Röntgenstrahl ein- und austritt, ist der Ofen nur an 
Anlagen mit parallelen Röntgenstrahlen (Synchrotronstrahlen) einsetzbar. Zwei weitere 
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kleinere Flansche zu beiden Seiten dienen als Ein- und Auslass des gewünschten Gases 
bzw. als Anschluss für eine Vakuumpumpe. 
 
Abbildung 89: Strahlungsofen während des Einsatzes im BESSY II. 
Zwei Thermoelemente werden durch an der Oberseite des Ofens gelegene Flansche in die 
Reaktionskammer eingeführt und mit einem, mit einem LEMO-Stecker der Firma  
Thermocoax GmbH versehenen Kabel (Abbildung 89) an die Steuerungseinheit angeschlos-
sen. Eines der Thermoelemente gibt bei Referenzmessungen die Temperatur einer Refe-
renzprobe an, das andere wird fest neben der Probe installiert und kann so für die 
durchzuführenden Messungen präzise geeicht werden. Je nach Temperaturbereich kommen 
K- oder B-Thermoelemente zum Einsatz. 
 
Abbildung 90: Ansteuerung des in-situ Ofens im BESSY II. 
Ebenfalls an der Oberseite befindet sich ein weiterer, großer Flansch, welcher zum Wech-
seln der Proben dient. Zudem könnte der Ofen an dieser Stelle zu einem späteren Zeitpunkt 
mit einer Zug- oder Druckeinheit ergänzt werden. 
Das Gewicht des Ofens ist, obwohl er fast ausschließlich aus Aluminium gefertigt ist, mit 42 
kg relativ schwer. Diese Last überschreitet deutlich die Tragfähigkeit des Manipulationsauf-
baus und muss aus diesem Grund mit über Rollen geführten Gegengewichten ausgeglichen 
werden (Abbildung 89).  
Als Steuerungseinheit dient ein Eurotherm®-Regler 2416, der über eine parallele Schnitt-
stelle mit einem PC verbunden ist. Die Regelung und Kontrolle der Referenztemperatur 
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sowie der Temperatur des Kühlkreislaufs erfolgt ebenfalls über Eurotherm® -Reglern (Serie 
2132i) (Abbildung 90). 
8.2 Kugelreihen mit 50 K/min Aufheizgeschwindigkeit 
 
Abbildung 91: Kugelreihe aus Kupfer mit 50 K/min angesintert und 1 min Haltezeit: Links: 600°C; Rechts: 900°C. 
In Abbildung 91 wird deutlich, dass die unter dem Mikroskop sichtbare Bewegung einer 
Kugelreihe während der Aufheizphase auch mit einer sehr hohen Aufheiz- und Abkühlge-
schwindigkeit von 50 K/min sehr gering ist (vgl. 4.3). Diese Messungen stellen die von K.-P. 
Wieters beschriebenen Versuche nach, um die von ihm ermittelten schnellen und großen 
Rotationen der einzelnen Partikel gegeneinander nachvollziehen zu können [Wie88]. Aus der 
Abbildung wird nur eine geringe Bewegung der Kugeln ersichtlich. Die Ergebnisse von 
Wieters können in diesen Versuchen nicht bestätigt werden. 
8.3 Dilatometermessungen 
Dilatometermessungen werden von Raumtemperatur bzw. 600°C bis zu 1050°C durchge-
führt. Für Messungen ab 600°C werden zunächst Proben in einem Vorsinterschritt bei 600°C 
angesintert. Auf diese Weise können sie anschließend ohne den Einfluss eines Tiegels 
untersucht werden und bieten einen besseren Vergleich zu den durchgeführten Tomogra-
phie-Messungen. Außerdem wird eine Probe aus polykristallinen Teilchen nach dem Vorsin-
terschritt in einer Wasserstoff-Atmosphäre weiter unter Argon bis 1050°C gesintert. Mit Hilfe 
dieser Messung kann der Einfluss der Wasserstoffkrankheit untersucht werden. 
Die im Rahmen dieser Arbeit durchgeführten Dilatometermessungen zeigen stets höhere 
Schwindungsraten als vergleichbare Tomographie-Messungen (vgl. Abbildung 53Abbildung 
58). Dies ist durch den Druck des Messstempels begründet. Dieser betrug mit einer Aus-
nahme bei allen vorgenommenen Messungen ca. 500Pa. Um den Einfluss dieses geringen 
Druckes auf die Messung darzustellen, wurde eine Vergleichsmessung an einer Probe aus 
monokristallinen Partikeln mit einem Stempeldruck von ca. 2000Pa durchgeführt. Diese 
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Probe weist eine fast doppelt so große Schwindung auf wie eine vergleichbare Probe, die mit 
geringerem Stempeldruck untersucht wurde. 
 
Abbildung 92: Dilatometermessungen von mono- und polykristallinem Kupferpulver mit und ohne Tiegel bzw. mit 
und ohne Vorsinterschritt gemessen. Der Druck des Messstempels betrug mit einer Ausnahme stets ca. 500Pa. 
In Abbildung 92 ist deutlich der Unterschied zwischen Dilatometermessungen mit und ohne 
Verwendung eines Tiegels zu erkennen. Die Ausdehnungen der Proben im Tiegel bis zu 
einer Temperatur von 600°C, die dem Vorsinterschritt der frei gesinterten Proben entspricht, 
muss bei der Betrachtung des Diagramms vernachlässigt werden. 
Eine in einer Wasserstoffatmosphäre gesinterte, polykristalline Probe weist bis zu einer 
Temperatur von über 800°C eine Ausdehnung auf. Dagegen tritt bei der in einer wasserstoff-
freien Atmosphäre gesinterten Probe bereits direkt nach dem Vorsinterschritt eine Schwin-
dung auf. Die Ausdehnung der unter Wasserstoff aufgeheizten Probe muss also mit der 
Wasserstoffkrankheit erklärt werden. 
8.4 Herstellung von Proben unterschiedlicher Ausgangs-
dichte 
Eine Untersuchung über den Einfluss unterschiedlicher Ausgangsdichten erfordert die 
Herstellung von Proben mit verringerter Ausgangsdichte. Zu diesem Zweck wird dem Kup-
ferpulver gemahlenes Kochsalz beigemischt. Nach dem Vorsinterschritt bei 600°C werden 
die Proben mit Wasser ausgespült und das Kochsalz herausgelöst. Zurück bleiben Poren in 
den Größen der gemahlenen Salzkristalle. 
Zur Vermeidung von Korrosion ist es anschließend notwendig, die Restfeuchtigkeit 
rückstandslos aus dem Gefüge zu entfernen. Aufgrund dessen werden die Proben mehrmals 
mit Ethanol gereinigt. Mit diesem Verfahren kann die relative Ausgangsdichte der Proben 
verringert werden.  
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8.5 Einfluss der Ausgangsdichte auf das Sinterverhalten 
Der Einfluss der Ausgangsdichte auf das Sinterverhalten wurde sowohl an Proben aus 
mono- als auch polykristallinen Partikeln untersucht. Die Messungen fanden in-situ am ESRF 
in Grenoble statt. Die untersuchten Proben wiesen jedoch nur einen geringen Dichteunter-
schied von 3%TD bei monokristallinen und 4%TD bei polykristallinen Teilchen auf. Aus 
diesem Grund ist anhand der Messreihen keine quantitative Aussage über den Einfluss 
verschiedener Ausgangsdichten möglich. Die Ergebnisse finden dennoch im Anhang zu 
Zwecken der Ergebnisdokumentation Erwähnung. Des Weiteren zeigen die vorliegenden 
Ergebnisse sehr gut die Genauigkeit der Messmethode und die Reproduzierbarkeit der 
Daten auf. 
8.5.1 In-situ Tomographie-Messungen an Proben aus monokristal-
linen Teilchen 
Die in diesem Kapitel aufgeführten Ergebnisse beziehen sich alle auf dieselben drei Proben 
aus monokristallinen Partikeln mit Teilchenradien von ca. 30µm. Die Proben unterscheiden 
sich lediglich durch leicht variierende Ausgangsdichten. 
 
Abbildung 93: Differentielle und kumulative Rotation über der Temperatur bei Proben mit unterschiedlicher 
Ausgangsdichte. Frei gesinterte Proben aus monokristallinen Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. Aufheizge-
schwindigkeit 10K/min. Der Zeitraum zwischen den Messwerten in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt ca. 3,5min. 
Die differentielle Rotation ist in °/Sinterschritt angegeben. 
In Abbildung 93 sind die differentiellen und kumulativen Rotationen dreier Proben mit unter-
schiedlicher relativer Dichte von ca. 59%TD bis 62%TD dargestellt (siehe Abbildung 94). 
Beispielhaft ist bei Probe Nr.1 die Standardabweichung der Rotationswerte eingetragen, um 
einen Bereich der auftretenden Werte darzustellen. Die Kurven zeigen aufgrund der geringen 
Dichteunterschiede keine nennenswerten Unterschiede zwischen den Proben. Sie verlaufen 
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bis zu Temperaturen von 1050°C sehr flach, es findet so gut wie keine Rotation statt. Der 
Peak bei ca. 750°C muss bei der Betrachtung vernachlässigt werden (siehe 3.9.7). Erst 
oberhalb von 1050°C, also kurz unterhalb des Schmelzpunktes von Kupfer, steigen die 
Kurven steil an. 
 
Abbildung 94: Dichte über der Temperatur bei Proben mit unterschiedlicher Ausgangsdichte. Frei gesinterte 
Proben aus monokristallinen Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Der 
Zeitraum zwischen den Messwerten in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt ca. 3,5min. 
In Abbildung 94 ist die relative Dichte über der Temperatur aufgetragen. Alle drei Proben 
weisen einen vergleichbaren Dichteverlauf auf und weichen lediglich in der Anfangsdichte 
leicht voneinander ab. Die Dichte von Probe Nr. 1 ist durch Beimischung von Kochsalz 
herabgesetzt (siehe 8.4). Der geringfügige Dichteabfall unterhalb von 1000°C kann dem 
kooperativen Materialtransport zugeschrieben werden. Ab 1050°C setzt simultan mit Zent-
rumsannäherung und Rotation ein Schwindungsprozess ein. Es kommt zu einer deutlichen 
Zunahme der Dichte. 
 
Wird die Anzahl der Koordinationspartner über der Temperatur betrachtet (Abbildung 95), 
kann eine direkte Korrelation zwischen Koordinationszahl und Dichte festgestellt werden. Je 
geringer die Dichte einer Probe, desto kleiner ist auch ihre Koordinationszahl. Abgesehen 
von einer Verschiebung auf der y-Achse sind auch in diesem Diagramm die Kurvenverläufe 
nahezu identisch. Die leichte Zunahme der Koordinationszahl ab 750°C bei gleichzeitiger 
Abnahme der Dichte deutet auf eine Clusterbildung der Partikel hin. 
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Abbildung 95: Anzahl der Kontaktpartner über der Temperatur bei Proben mit unterschiedlicher Ausgangsdichte. 
Frei gesinterte Proben aus monokristallinen Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 
10K/min. Der Zeitraum zwischen den Messwerten in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt ca. 3,5min.  
 
Abbildung 96: Zentrumsannäherung des nächsten Kontaktpartners über der Temperatur bei Proben mit unter-
schiedlicher Ausgangsdichte. Frei gesinterte Proben aus monokristallinen Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. 
Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Der Zeitraum zwischen den Messwerten in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt 
ca. 3,5min. 
In Abbildung 96 ist die Zentrumsannäherung, also die Abstandsänderung zum nächstgele-
genen Koordinationspartner, dargestellt. Der Kurvenverlauf ist für die drei betrachteten 
Proben beinahe identisch. Die Messungen bestätigen die hohe Messgenauigkeit der  
Methode sowie der dazugehörigen Auswertungssoftware. 
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Abbildung 97: Mittlerer Radius der Partikel über der Temperatur bei Proben mit unterschiedlicher Ausgangsdich-
te. Frei gesinterte Proben aus monokristallinen Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 
10K/min. Der Zeitraum zwischen den Messwerten in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt ca. 3,5min. 
Abbildung 97 zeigt den mittleren Radius aller Partikel einer Probe, aufgetragen über der 
Temperatur. Auch in diesem Diagramm wird der Messfehler durch eine Bewegung der Probe 
während der Messung zwischen 650°C und 750°C deutlich (vgl. 3.9.7). Die mit dem linearen 
thermischen Ausdehnungskoeffizienten berechnete Wärmeausdehnung ist bereits von den 
Messwerten abgezogen. Die Abnahme des Radius oberhalb von 750°C und während der 
Haltephase bei 1080°C kann durch das Sinterhalswachstum erklärt werden. Das Sinterhals-
wachstum wird unter anderem hervorgerufen durch einen Materialtransport mittels Ober-
flächen- oder Volumendiffusion von der Partikeloberfläche zum Sinterhals. Der Partikelradius 
nimmt aufgrund dieser Materialverlagerung ab. Für die leichte Zunahme des Radius direkt 
vor der kurzen Haltephase bei 1080°C kann keine schlüssige Erklärung angegeben werden.  
8.5.2 In-situ Tomographie-Messungen an Proben aus polykristalli-
nen Teilchen 
Der Einfluss der Ausgangsdichte wurde an drei Proben aus polykristallinen Partikeln mit 
Teilchenradien von ca. 30µm untersucht. Lediglich die Ausgangsdichten der Proben variieren 
leicht. 
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Abbildung 98: Differentielle und kumulative Rotation über der Temperatur bei Proben mit unterschiedlicher 
Ausgangsdichte. Frei gesinterte Proben aus polykristallinen Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. Aufheizge-
schwindigkeit 10K/min. Der Zeitraum zwischen den Messwerten in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt ca. 3,5min. 
Die differentielle Rotation ist in °/Sinterschritt angegeben. 
In Abbildung 98 ist die Rotation über der Temperatur aufgetragen. Das Diagramm zeigt 
einen deutlichen Anstieg der Rotationswerte, beginnend unterhalb 600°C bis zu einer Tem-
peratur von knapp 750°C. Im Anschluss findet ein konstanter Anstieg der Rotation statt. Die 
Kurven zeigen einen ähnlichen Verlauf wie die Rotationskurven von Proben aus polykristalli-
nen Partikeln in 4.2.2. Die Peaks bei der kumulativen Rotation (Messpunkt bei 695°C in 
Kurve Nr. 1 und Messpunkt bei 737°C in Kurve Nr.2) zwischen 650°C und 750°C müssen bei 
diesen Kurven ebenfalls vernachlässigt werden (vgl. 3.9.7). 
 
Abbildung 99: Dichte über der Temperatur bei Proben mit unterschiedlicher Ausgangsdichte. Frei gesinterte 
Proben aus polykristallinen Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Der Zeitraum 
zwischen den Messwerten in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt ca. 3,5min. 
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In Abbildung 99 sind die Dichten der drei Proben über dem Temperaturverlauf dargestellt. 
Die Proben haben Ausgangsdichten zwischen 65% und 69% der theoretischen Dichte (TD). 
Der Verlauf der Kurven ist sehr ähnlich, alle weisen ein Dichteminimum zwischen 650°C und 
750°C auf. Grund dafür kann jedoch nicht der thermische Ausdehnungskoeffizient sein, da 
vergleichbare Proben aus monokristallinen Partikeln dieses Minimum nicht aufweisen. Es 
muss daher mit der Wasserstoffkrankheit erklärt werden. Im Anschluss an dieses Minimum 
steigen die Kurven stetig an. Bei Temperaturen über 950°C zeigt sich, je geringer die Aus-
gangsdichte einer Probe, desto steiler ist der Anstieg der Dichte. 
 
Abbildung 100: Anzahl der Kontaktpartner über der Temperatur bei Proben mit unterschiedlicher Ausgangsdichte. 
Frei gesinterte Proben aus polykristallinen Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. Aufheizgeschwindigkeit 
10K/min. Der Zeitraum zwischen den Messwerten in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt ca. 3,5min. 
In Abbildung 100 ist die Anzahl der Kontaktpartner in Abhängigkeit von der Temperatur 
dargestellt. Der Verlauf der Graphen ist nach dem Vorsinterschritt bei 600°C nahezu iden-
tisch. Zwischen 550°C und 750°C zeigen Kurve Nr. 2 und Nr. 3 einen leichten Rückgang der 
Koordinationszahl an. Oberhalb von 750°C kommt es zu einem Anstieg der Anzahl der 
Kontaktpartner. Der abweichende Messwert der zweiten Probe kurz unterhalb von 750°C 
muss wieder vernachlässigt werden (vgl. 3.9.7). Die Abnahme der Koordinationszahl zwi-
schen 550°C und 750°C steht in Zusammenhang mit Partikelumordnungen. Wie aus 
Abbildung 101 hervorgeht, entfernen sich die Partikel in diesem Bereich voneinander. Im 
Anschluss setzt eine Zentrumsannäherung ein und die Koordinationszahlen steigen simultan 
an. 
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Abbildung 101: Zentrumsannäherung des nächsten Kontaktpartners über der Temperatur bei Proben mit unter-
schiedlicher Ausgangsdichte. Frei gesinterte Proben aus polykristallinen Partikeln mit ca. 30µm Teilchenradius. 
Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Der Zeitraum zwischen den Messwerten in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt 
ca. 3,5min. 
In Abbildung 101 sind die Abstände zum nächsten Koordinationspartner über der Tempera-
tur aufgetragen. Die thermische Ausdehnung ist in dieser Darstellung bereits abgezogen. 
Der größte mittlere Abstand zwischen jeweils zwei Partikeln wird auch hier zwischen 700°C 
und 750°C erreicht. Die Kurven stimmen mit den Ergebnissen der Rotations-, Dichte- und 
Kontaktpartnermessungen überein.  
8.6 Einfluss der Partikelgröße auf das Sinterverhalten 
Eine Analyse des Einflusses der Partikelgröße wurde sowohl an Proben aus mono- als auch 
polykristallinen Partikeln vorgenommen. Die Messungen wurden in-situ am ESRF in  
Grenoble durchgeführt. 
8.6.1 In-situ Tomographie-Messungen an Proben aus monokristal-
linen Teilchen 
Sämtliche in diesem Kapitel aufgeführte Ergebnisse beziehen sich auf dieselben vier Proben 
aus monokristallinen Partikeln. Die Proben unterscheiden sich durch ihre Teilchenradien, die 
zwischen 20µm und 100µm liegen. 
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Abbildung 102: Differentielle und kumulative Rotation über der Temperatur bei Proben mit unterschiedlichen 
Teilchenradien. Frei gesinterte Proben aus monokristallinen Partikeln. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Der 
Zeitraum zwischen den Messwerten in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt ca. 3,5min. Die differentielle Rotation 
ist in °/Sinterschritt angegeben. 
Abbildung 102 zeigt die differentielle und kumulative Rotation von vier Proben mit unter-
schiedlichen Partikelgrößen in Abhängigkeit von der Temperatur. Aufgrund des vergleichs-
weise größeren konstanten Messfehlers (siehe 8.7.1) bei Proben mit geringerer 
Partikelgröße scheint es, als würde die Rotation mit kleiner werdender Teilchengröße deut-
lich zunehmen. Dies ist jedoch nur bedingt der Fall. Kleinere Teilchen begünstigen die 
Rotation, da sie eine höhere Sintertriebkraft und kleinere Kontaktflächen bieten. Deswegen 
kann bei kleineren Partikeln eine stärkere Rotation gemessen werden. Allerdings muss an 
dieser Stelle angemerkt werden, dass die Messgenauigkeit mit kleiner werdenden Partikeln 
ebenfalls abnimmt. Das ist auf zwei Faktoren zurückzuführen: Zum einen stehen bei der 
Bildanalyse weniger nicht korrelierte Oberflächenpunkte zur Oberflächenbestimmung zur 
Verfügung (siehe 3.8.4). Zum anderen erfolgt die Selektion der runden Partikeln bei einer 
kleinen Teilchengröße unter erschwerten Bedingungen (siehe 3.2). So gelangen auch nicht 
vollkommen kugelförmige Partikel in eine Probe. Dieser Modellfehler wirkt sich direkt auf die 
Genauigkeit der Mittelpunktsbestimmungen aus. Im Gegensatz zur differentiellen Rotation 
wirkt sich der Messfehler in geringerem Maße auf die kumulative Rotation aus, da es zu 
keiner Aufaddierung des Fehlers kommt. Bei Temperaturen unter 600°C treten aufgrund des 
Vorsinterschritts keine Unterschiede zwischen differentieller und kumulativer Rotation auf. 
Anschließend kommt es bis zu Temperaturen über 900°C zu einer geringen Bewegung. Von 
dort an steigen die kumulativen Rotationskurven steil an. 
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Abbildung 103: Dichte über der Temperatur bei Proben mit unterschiedlichen Teilchenradien. Frei gesinterte 
Proben aus monokristallinen Partikeln. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Der Zeitraum zwischen den Messwerten 
in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt ca. 3,5min. 
In Abbildung 103 ist die Dichte der Proben über der Temperatur aufgetragen. Die Kurven 
weisen sehr unterschiedliche Ausgangsdichten, jedoch einen ähnlichen, horizontalen Verlauf 
auf. Erst bei sehr hohen Temperaturen kommt es zu einer leichten Zunahme der Dichte. Die 
Dichte der Probe mit einem Partikelradius von 100µm ist sehr gering und auf die Auswer-
tungsmethode zurückzuführen. Im Gegensatz zu anderen Proben gingen in diesem Fall die 
Randschichten mit in die Auswertung ein. Bedingt durch die Größe der Kugeln und ihrer 
kleineren Partikelanzahl bei gleicher Dimensionierung der Proben, war es nicht möglich, 
Randkugeln von der Auswertung auszuschließen. Die Probe mit einer Teilchengröße von 
40µm weist aufgrund einer zufälligerweise dichteren Schüttung eine höhere Dichte auf. 
 
In Abbildung 104 wird die Koordinationszahl von Proben aus monokristallinen Partikeln mit 
unterschiedlichen Teilchenradien in Abhängigkeit von der Temperatur betrachtet. Auch diese 
Kurvenverläufe ähneln sich sehr, jedoch verfügt die Probe mit einem Partikelradius von 
100µm über eine wesentlich geringere durchschnittliche Koordinationszahl. Dies ist, wie 
bereits in Zusammenhang mit Abbildung 103 hingewiesen wurde, darauf zurückzuführen, 
dass in diesem Fall die Randkugeln nicht von der Auswertung ausgeschlossen werden 
konnten.  
Unterhalb einer Temperatur von 600°C ist bei allen vier Proben eine leichte Abnahme der 
Koordinationszahl festzustellen, die auf die Analysemethode zurückgeführt werden muss 
(vgl. 3.8.8). Ab 600°C, also nach dem Vorsinterschritt, kommt es vereinzelt zur Bildung neuer 
Kontakte. Erst bei Temperaturen über 1000°C bilden sich vermehrt neue Kontakte. 
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Abbildung 104: Anzahl der Kontaktpartner über der Temperatur bei Proben mit unterschiedlichen Teilchenradien. 
Frei gesinterte Proben aus monokristallinen Partikeln. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Der Zeitraum zwischen 
den Messwerten in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt ca. 3,5min. 
 
Abbildung 105: Zentrumsannäherung des nächsten Kontaktpartners über der Temperatur bei Proben mit unter-
schiedlichen Teilchenradien. Frei gesinterte Proben aus monokristallinen Partikeln. Aufheizgeschwindigkeit 
10K/min. Der Zeitraum zwischen den Messwerten in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt ca. 3,5min.  
Die prozentuale Änderung des Abstands zum nächsten Koordinationspartner ist in Abbildung 
105 dargestellt. Unabhängig von ihrer Ausgangspartikelgröße zeigen die Kurven aller Proben 
einen nahezu identischen Verlauf. Bis ungefähr 1000°C findet keine merkliche Zentrumsan-
näherung statt. Nach dem Vorsinterschritt bei 600°C ist eine leichte Zentrumsannäherung zu 
erkennen, anschließend entfernen sich die Partikelzentren leicht voneinander. Erst danach 
verringert sich der durchschnittliche Abstand der Kugelmittelpunkte deutlich. Bei kleineren 
Partikelgrößen setzt die intensive Zentrumsannäherung im oberen Temperaturbereich etwas 
früher ein. 
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Die Probe mit einem Teilchenradius von 20µm weist im Vergleich zu anderen Partikelgrößen 
ab 600°C die größte Zentrumsannäherung auf. Mit zunehmendem Partikelradius der Probe 
verläuft die Kurve flacher. Die bei hohen Temperaturen auftretende verstärkte Zentrumsan-
näherung setzt bei gleichem x/a-Verhältnis bei kleineren Partikeln (vgl. Gleichung 4.32) 
etwas früher ein. Dies liegt an der stärkeren Krümmung der Partikeloberfläche und dem 
damit erhöhten Laplace-Druck an den Sinterkontaktradien ρ. Des Weiteren sind bei kleineren 
Teilchen die Diffusionswege kürzer, so dass der Materialtransport schneller vonstatten 
gehen kann. Die Rotationskurve (Abbildung 102) beruht also nicht nur auf der Messungenau-
igkeit, sondern ist auch durch die Teilchengröße begründet. Die Entfernung der Partikelzent-
ren vor dem steilen Anstieg um ca. 1050°C (Abbildung 104) geht einher mit einer Zunahme 
der Koordinationszahl. Dies deutet ebenfalls darauf hin, dass in diesem Bereich ein koopera-
tiver Materialtransport innerhalb der Probe stattfindet. Dieser Sachverhalt wird durch in 
Abbildung 102 dargestellten Rotationsmessungen bestätigt. 
8.6.2 In-situ Tomographie-Messungen an Proben aus polykristalli-
nen Teilchen 
In diesem Kapitel werden Untersuchungen an zwei Proben aus polykristallinen Teilchen mit 
unterschiedlichen Teilchenradien dargestellt. Die Teilchenradien liegen bei 30µm und 40µm. 
 
Abbildung 106: Differentielle und kumulative Rotation über der Temperatur bei Proben mit unterschiedlichen 
Teilchenradien. Frei gesinterte Proben aus polykristallinen Partikeln. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Der 
Zeitraum zwischen den Messwerten in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt ca. 3,5min. Die differentielle Rotation 
ist in °/Sinterschritt angegeben. 
In Abbildung 106 ist die differentielle und kumulative Rotation zweier Proben aus polykristal-
linen Partikeln mit Teilchenradius von 30µm bzw. 40µm aufgetragen. Beide Proben weisen 
einen ähnlichen Verlauf auf. Der Graph der differentiellen Rotation zeigt jeweils nach einem 
steilen Anstieg einen deutlichen Hochpunkt zwischen 650°C und 700°C. Der Anstieg der 
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differentiellen und kumulativen Rotation unterhalb von 650°C und der folgende Hochpunkt 
können durch Partikelumordnungen erklärt werden, die aus der Wasserstoffkrankheit resul-
tieren. Im Anschluss nimmt die differentielle Rotation ab und steigt erst während der Halte-
zeit oberhalb von 1050°C (40µm-Probe) wieder deutlich an. Die kumulative Rotation erreicht 
ebenfalls einen lokalen Hochpunkt bei ca. 700°C. Im Anschluss setzt sich die Kurve der 
Probe mit einem Teilchenradius von 30µm ohne nennenswerte Änderungen fort. Ab 800°C 
tritt eine konstante, lineare Steigung ein. Die kumulative Rotation der 40µm-Probe geht 
hingegen unterhalb von 800°C sogar leicht zurück und ab 800°C, vergleichbar mit der 30µm-
Probe, in eine lineare Steigung über. Während der Haltezeit oberhalb von 1050°C steigt die 
kumulative Rotation, wie bereits bei der differentiellen Rotation gezeigt, stark an. 
 
Abbildung 107: Dichte über der Temperatur bei Proben mit unterschiedlichen Teilchenradien. Frei gesinterte 
Proben aus polykristallinen Partikeln. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Der Zeitraum zwischen den Messwerten 
in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt ca. 3,5min. 
In Abbildung 107 ist die Dichte zweier Proben aus polykristallinen Partikeln mit unterschiedli-
cher Teilchengröße über der Temperatur aufgetragen. Die Anfangsdichte der Probe mit 
einem Teilchenradius von 40µm ist wesentlich geringer als bei der Probe mit einem mittleren 
Teilchenradius von 30µm. Der Verlauf der Kurve gleicht den Dichtemessungen aus 
Abbildung 99. Auch in diesem Fall fällt die minimale Dichte mit der maximalen Rotationsge-
schwindigkeit bei ca. 700°C zusammen. Beide Dichtekurven weisen sehr hohe Werte auf. 
Die hohe Ausgangsdichte der gemessenen Proben ist auf den Vorsinterschritt bei 600°C 
zurückzuführen, der bereits eine Erhöhung der Dichte bewirkt hat.  
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Abbildung 108: Anzahl der Kontaktpartner über der Temperatur bei Proben mit unterschiedlichen Teilchenradien. 
Frei gesinterte Proben aus polykristallinen Partikeln. Aufheizgeschwindigkeit 10K/min. Der Zeitraum zwischen 
den Messwerten in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt ca. 3,5min. 
In Abbildung 108 ist die Anzahl der Kontaktpartner über der Temperatur aufgetragen. Beide 
Proben haben bereits zu Beginn der Messung eine hohe Koordinationszahl von über 7,7. 
Dabei weist die 30µm-Probe die höheren Koordinationszahlen auf. Dies steht im Einklang mit 
der gemessenen Dichte der Proben (vgl. Abbildung 107). Die Kombination aus beiden 
Parametern stimmt mit den in der Literatur angegebenen Werten sehr gut überein (vgl. 
5.4.4). Der Tiefpunkt im Graph der 40µm-Probe muss durch Partikelrotationen erklärt wer-
den, die in diesem Fall durch die Wasserstoffkrankheit hervorgerufen werden. 
 
Abbildung 109: Zentrumsannäherung des nächsten Kontaktpartners über der Temperatur bei Proben mit unter-
schiedlichen Teilchenradien. Frei gesinterte Proben aus polykristallinen Partikeln. Aufheizgeschwindigkeit 
10K/min. Der Zeitraum zwischen den Messwerten in den Haltezeiten bei 1080°C beträgt ca. 3,5min. 
 Anhang 
140 
Die Zentrumsannäherung ist in Abbildung 109 gegen die Temperatur aufgetragen. In dieser 
Graphik unterscheiden sich die beiden Kurven signifikant voneinander. Bis ca. 700°C verlau-
fen die Kurven zunächst ähnlich (der tiefste Punkt markiert die größte Ausdehnung der 
Proben, also eine Entfernung der Zentren). Über 700°C ist die Zentrumsannäherung der 
Probe mit Partikelradien von 30µm wesentlich größer als die der 40µm-Probe. Die Kurven 
stehen im Einklang mit den anderen, in diesem Kapitel beschriebenen Kurven (Abbildung 
106 bis Abbildung 108). Die größere Zentrumsannäherung der 30µm-Probe ist mit der 
geringeren Partikelgröße zu erklären.  
 
Die Zentrumsannäherung (Abbildung 109) setzt bei kleineren Partikelradien wie bereits bei 
Proben aus monokristallinen Teilchen (Abbildung 105) bei niedrigeren Temperaturen und in 
einem stärkeren Maße ein. Dies kann ebenfalls durch einen höheren Laplace-Druck und 
kürzere Diffusionswege erklärt werden. Die Rotationswerte sind dagegen unabhängig vom 
Teilchenradius. Die Triebkraft für eine durch Missorientierungen bedingte Rotation hängt 
nicht von der Teilchengröße, jedoch von der Anzahl der Kristallite, die in einen Sinterkontakt 
münden, ab. Treffen mehrere Kristallite in der Kontaktkorngrenze aufeinander, kompensieren 
sich die Triebkräfte für eine mögliche Rotation teilweise, so dass nur eine sehr geringe 
Rotation aufgrund von Missorientierungen zu erwarten ist. Die ermittelte Rotation ist deshalb 
zu einem großen Teil auf die Ausdehnung der Probe durch die Wasserstoffkrankheit zurück-
zuführen. 
8.7 Fehlerrechnung 
8.7.1 Fehler der Winkelberechnung 
Der Winkel zwischen einem Partikel und zwei seiner Kontaktpartner wird folgendermaßen 
bestimmt: 
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α steht dabei für den Winkel, P für das Partikel, KP1 und KP2 für die jeweiligen 
Kontaktpartner. Eine Fehlerquelle liegt in der Detektierung der Partikelmittelpunkte. Dieser 
Fehler geht direkt in die Winkelbestimmung ein. Über die Fehlerfortpflanzung [Rei80] [Tay88] 
kann der Fehler der Einzelmessung Δα berechnet werden: 
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8.2 
Der Gesamtfehler einer Messreihe ist stets kleiner als der Fehler einer Einzelmessung. Um 
den Fehler aller Messungen zu bestimmen, wird der Fehler der Einzelmessung Δα durch die 
Wurzel der Anzahl aller Messungen geteilt [Rei80]: 
 Messungen
erGesamtfehl αΔ=  8.3 
Der Fehler der Mittelpunktsbestimmung beträgt bei der durchgeführten Auswertung 0,075 
Voxel (Fehler der Mittelpunktskoordinate), daraus ergeben sich Folgefehler wie in Tabelle 1 
aufgeführt. Da bei der Winkelbestimmung ebenfalls der absolute Winkel eingeht, kann der 
Fehler nur mit einem Intervall beschrieben werden. 
 
Partikelradius[µm] 100 50 40 30 20 
Partikelradius 
[Voxel] 
68 33 26 19 13 
Anzahl der Partikel ca. 200 ca. 330 ca. 960 ca. 3100 ca. 7500 
Einzelfehler eines 
Winkels [°] 
0,032 bis 
0,045 
Mittel: 0,038 
0,065 bis 
0,092 
Mittel: 0,079 
0,083 bis 
0,117 
Mittel: 0,100 
0,113 bis 
0,160 
Mittel: 0,136 
0,165 bis 
0,234 
Mittel: 0,200 
Gesamtfehler des 
Mittelwertes aller 
Winkel [°] 
1,9.10-4 2,4.10-4 1,0.10-4 4,4.10-5 2,7.10-5 
Tabelle 1: Fehler der Rotationsbestimmung bezogen auf den Partikelradius a 
 
Die Einzelfehler der Winkel entsprechen in etwa dem „Offset“-Wert der Rotationskurven (vgl. 
Abbildung 102). 
8.7.2 Fehler der Bestimmung der Zentrumsannäherung 
Zur Berechnung des Abstands wird folgende Formel verwendet: 
 
⎟
⎟
⎟
⎠
⎞
⎜
⎜
⎜
⎝
⎛
−
−
−
=
zz
yy
xx
1P2P
1P2P
1P2P
A  8.4 
 Anhang 
142 
 
2
z
z
2
y
y
2
x
x
2
z
z
2
y
y
2
x
x
2P
2dP
dA2P
2dP
dA2P
2dP
dA
1P
1dP
dA1P
1dP
dA1P
1dP
dA
A
⎟⎟
⎠
⎞
⎜⎜
⎝
⎛
Δ+⎟
⎟
⎠
⎞
⎜
⎜
⎝
⎛
Δ+⎟⎟
⎠
⎞
⎜⎜
⎝
⎛
Δ+
⎟⎟
⎠
⎞
⎜⎜
⎝
⎛
Δ+⎟
⎟
⎠
⎞
⎜
⎜
⎝
⎛
Δ+⎟⎟
⎠
⎞
⎜⎜
⎝
⎛
Δ
=Δ  
8.5 
 P2A Δ⋅=Δ  8.6 
Der Fehler der Mittelpunktsbestimmung (für eine Mittelpunktskoordinate berechnet) beträgt 
bei der durchgeführten Auswertung wiederum 0,075 Voxel. Daraus ergeben sich Fehler wie 
in Tabelle 2 aufgeführt. 
 
Partikelradius[µm] 100 50 40 30 20 
Partikelradius 
[Voxel] 
68 33 26 19 13 
Einzelfehler der 
Annäherung [Vox] 
0,106 0,106 0,106 0,106 0,106 
Fehler der Annä-
herungen [%] 
0,078 0,161 0,204 0,279 0,408 
Tabelle 2: Fehler der Zentrumsannäherungsbestimmung bezogen auf den Partikelradius a 
8.7.3 Fehler bei der Dichtebestimmung 
Zur Bestimmung des Fehlers, der bei einer Dichtebestimmung auftritt, muss das Prinzip der 
Voronoi-Zerlegung herangezogen werden. Bei der Voronoi-Zerlegung (vgl. 3.9.4) wird jedes 
Voxel im Tomogramm nur exakt ein Mal verwendet. Daher liegt der Fehler dieser Analyse im 
Fehler der Radiusbestimmung begründet. Letzterer liegt bei ca. Δa = 0,05 Voxel. Dass ein 
Teil eines Rand-Voxels einer Voronoi-Zelle zu einem benachbarten Partikel gehören kann, 
wird vernachlässigt. Dadurch liegt der Fehler des Kugelvolumens bei: 
 ( ) Voxel001,0a
3
4Fehler 3 ≈Δ⋅π=  8.7 
Das Kugelvolumen V beträgt:  
 ( )3a
3
4V ⋅π=  8.8 
Nach a abgeleitet und mit Δr multipliziert ergibt sich ein Fehler von: 
 ra4V 2 Δ⋅⋅π=Δ  8.9 
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Die resultierenden Fehler sind in Tabelle 3 dargestellt. 
 
Partikelradius[µm] 100 50 40 30 20 
Partikelradius 
[Voxel] 
68 33 26 19 13 
Einzelfehler der 
Dichte [%] 
0,22 0,45 0,58 0,79 1,15 
Tabelle 3: Fehler der Dichtebestimmung bezogen auf den Partikelradius a 
8.7.4 Fehlerberechung der EBSD-Messungen 
Der systematische Fehler einer Orientierungsbestimmung mittels EBSD liegt bei Absolut-
messungen bei maximal 0,5°, bei Relativmessungen bei ca. 0,1°. In dieser Arbeit werden die 
Messungen zwar immer relativ zur einkristallinen Platte gemessen, es wird jedoch mit einem 
Fehler von 0,5° gerechnet. Die Probe wird zwischen den Messungen aus dem Gerät ge-
nommen, so dass ein zusätzlicher, wenn auch geringer Fehler zu erwarten ist. Eine weitere 
Fehlerquelle liegt im ungenauen Maßstab der inversen Polfiguren, aus denen die Winkelän-
derungen abgelesen werden, der zu einer geringen Verzerrung der Abbildungen führt. Dieser 
Maßstabsfehler beläuft sich bei Rotationswinkel von bis zu 21° auf 0,16°. Der Fehler, der 
durch das Messen der Winkelabstände in den Polfiguren mit dem Programm ImageJ ent-
steht, kann auf 0,2° abgeschätzt werden. Werden alle Fehler addiert, so entsteht ein eher zu 
groß angesetzter maximaler Gesamtfehler von 0,86°. 
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9 Symbolverzeichnis 
 
a  = Teilchenradius  [m] 
A  = Fläche  [m²] 
A  = Abstand  [m] 
e,d,c,b  = Längen  [m]  
B  = allgemeine Matrix 
c  = Variable  
41C −  = Konstanten   
d  = horizontale Pixelzahl eines Radiogramms  [Pixel] 
D  = Dichte 
VD  = Volumendiffusionskoeffizient  [m²/s] 
KGD  = Korngrenzendiffusionskoeffizient  [m²/s] 
E  = Energie  [J] 
F  = Kraft  [N] 
gesF  = Gesamtkraft  [N] 
radF  = Kraft in radialer Richtung  [N] 
tanF  = Kraft in tangentialer Richtung  [N] 
g  = Sinterhalsdurchmesser 2x  [m] 
G  = Gestalt der Korngrenze   
nh,h  = Höhe der Korngrenzenrauigkeit  [m] 
j  = Fluss  [mol/m²s] 
k  = Boltzmannkonstante  [J/K] 
KP  = Anzahl der Kontaktpartner 
2KP,1KP  = Vektoren  
l  = Matrix   
l  = Länge  [m] 
0L  = Ausgangslänge  [m] 
LΔ  = Längenänderung  [m] 
m  = Größenmaßstab    
M  = Moment  [Nm] 
N  = Matrix  
n  = Anzahl (der diffundierenden Teilchen)   
VN  = Dichte beweglicher Versetzungen  [1/m] 
2P,1P,P  = Vektoren 
s  = Abstand zum linken Rand des Sinterhalses  [m] 
3311 rr −  = Parameter   
R  = Rotationsmatrix   
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znynxn S,S,S  = Sollkoordinaten  
t  = Zeit  [s] 
T  = Temperatur  [K] 
ST  = Schmelztemperatur  [K] 
v,u  = Vektoren  
KGv  = Korngrenzgleitgeschwindigkeit  [m/s] 
V  = Volumen  [m³] 
Av  = Aufheizgeschwindigkeit  [K/min] 
x  = Sinterhalsradius  [m] 
Dx  = mittlere Diffusionsstrecke  [m] 
Z,Y,X  = Variablen eines Vektors   
z,y,x  = Vektoren  
000 Z,Y,X  = Startwerte einer Ausgleichsrechnung   
000 z,y,x  = Vektoren 
TTT z,y,x  = Translationen einer Ausgleichsrechnung  
y  = Strecke einer Translation /laufende Variable  [m] 
z  = Breite eines rechtwinkligen Sinterhals  [m] 
Z  = Zentrumsannäherung  [%] 
α  = Winkel  [rad] 
KGγ  = spezifische Kontaktkorngrenzenenergie  [J/m²] 
sγ  = spezifische Oberflächenenergie  [J/m²] 
δ  = Dicke der Diffusionszone  [m] 
σ  = Winkel   [rad] 
σ  = Spannung  [N/m²] 
Aσ  = Asymmetriespannung   [N/m²] 
λ  = Wellenlänge der Korngrenzenrauigkeit  [J/K] 
21,ϕϕ  = kleinster und größter Winkel am Sinterkontakthals  [rad] 
ωκϕ ,,  = Winkel der Rotationsmatrix  [rad] 
μ  = chemisches Potential  [J/mol] 
Ω  = Atomvolumen   [m³] 
π  = Pi   
aτ  = Scherspannung  [N/m²] 
ρ  = Sinterkontaktradius   [m] 
θ  = Winkel  [rad] 
DFθ&  = Rotationsgeschwindigkeit mittels versetzungsaktivierter Diffusion [rad/s] 
KGθ&  = Rotationsgeschwindigkeit mittels Korngrenzendiffusion  [rad/s] 
Vθ&  = Rotationsgeschwindigkeit mittels Volumendiffusion  [rad/s] 
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